Investigation upon structure of pellet flocs against process performance as a tool to optimize sludge conditioning by Walaszek, Wiktoria
Brandenburgische Technische Universita¨t Cottbus
Untersuchungen zu Strukturbildungspha¨nomenen
in der Pelletierungsflockung in Abha¨ngigkeit
von der Prozessfu¨hrung im Hinblick auf
die Optimierung der Feststoffkonditionierung
Von Fakulta¨t fu¨r Umweltwissenschaften und Verfahrenstechnik
der Brandenburgischen Technischen Universita¨t Cottbus zur Erlangung




aus Stalowa Wola, Polen
Gutachter: Prof. Dr. habil. Peter Ay
Gutachter: Prof. Dr. habil. Ulrich Riebel
Tag der mu¨ndlichen Pru¨fung: 25.01.2007
Kurzdarstellung
Die vorliegende Arbeit leistet einen Beitrag zur Strukturcharakterisierung modifizier-
ter Flockenaggregate; Pelletflocken wa¨hrend der Feststoffkonditionierung. Die Beson-
derheit der Konditionierung durch Pelletierungsflockung liegt im gezielten Aufbau
von Aggregaten mit definierten Eigenschaften. Die Entstehung der runden, dichten
und stabilen Pelletflocken setzt eine optimale Kombination mehrerer Prozessbedin-
gungen voraus. Unter Verwendung verschiedener Suspensionen wurden die Pellet-
flocken in Abha¨ngigkeit von der Prozessfu¨hrung und den Prozessparametern unter-
sucht.
Die in der verfu¨gbaren Literatur gefundenen Unstimmigkeiten zwischen den theoreti-
schen Strukturmodellen in der Pelletierungsflockung und der Interpretation der prak-
tischen Ergebnisse bilden den Ausgangspunkt der Untersuchungen. Es wird gezeigt,
dass infolge der u¨berwiegend in der Theorie der Pelletierungsflockung beschriebenen
Prozessfu¨hrung keine Zwiebelstruktur, sondern ein als Himbeerstruktur bezeichneter
Aufbau der Pelletflocken entsteht. Daraufhin wurde eine Erweiterung der bekannten
theoretischen Modelle um das Himbeerstrukturmodell vorgeschlagen.
Pelletflocken nach dem Modell der Zwiebelstruktur zeichnen sich durch sehr gute
flockenrelevante Eigenschften aus, jedoch ist ihre sehr zeitaufwendige Herstellung
nicht praktikabel. Pelletflocken mit Himbeerstruktur stellen einen gelungenen Kom-
promiss zwischen den flockenrelevanten Parametern wie Dichte, Form, Gro¨ße und
den prozessrelevanten Eigenschaften wie Konditionierungszeit und Handhabung dar.
Zudem weisen derartige Pelletflocken verbesserte Eigenschaften wie Entwa¨sserungs-
und Eindickfa¨higkeik auf.
Fu¨r die Zukunft bilden die erzielten Ergebnisse auf dem Gebiet der Pelletierungsflo-
ckung die Basis zur gezielten Beeinflussung der Struktureigenschaften und Entwick-
lung leistungsfa¨higer Reaktorsysteme.
Abstract
This work deals with structure building phenomena of modified floc aggregates; pel-
let flocs during the conditioning of slurries. The characteristic of this conditioning,
here termed pelleting flocculation, is the creation of floc aggregates with defined fea-
tures. Only when several process parameters are fulfilled at the same time, round,
dense and stable pellet flocs can be produced.
Accordingly, pellet flocs made of different slurries have been examined upon diffe-
rent experimental conditions like process performance, solid matter and flocculant
concentration, mixing energy input, pelletizing time.
The literature provides a theoretical growth model of such pellet flocs with a high
degree of structural order that is called onion-like structure. Consequently, in repor-
ted cases of pelleting flocculation this kind of internal buildup of flocs was strongly
suggested. Contrary to these statements, the reasoning presented here as well the
experimental results demonstrate that the predominantly non-uniform interior struc-
ture of pellet-flocs, with termed raspberry-like structure in this case, is the result of
sludge conditioning by pelleting flocculation.
Although pellet flocs with onion-structure possess very favorable attributes, their
production is combined with operating expense and therefore not feasible. At this
juncture aggregates with raspberry structure represent an acceptable compromise
between the flocs attributes such as density, form, size and the operating conditions
like conditioning time and process handling. Thus, generated pellet flocs reveal the
optimisation potential for sludge treatment manifested by improved thickening and
dewatering ability.
The results obtained in this work suggest a means by which floc properties might be
optimally tailored for specific solid-liquid separations including the development of
more effective reactors.
Die vorliegende Arbeit entstand im Rahmen meiner Ta¨tigkeit als wissenschaftliche
Mitarbeiterin am Lehrstuhl fu¨r Aufbereitungstechnik der Brandenburgischen Tech-
nischen Universita¨t Cottbus.
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1. Einleitung und Problemstellung
Bei den Prozessen der Suspensionsaufbereitung in Bezug auf die Aufkonzentrierung
ist es oftmals aus Wirtschaftlichkeitsgru¨nden erforderlich, feinko¨rnige und kolloidale
Feststoffpartikel unter Verwendung von Hilfsstoffen zu agglomerieren. Dieser Vor-
gang, in dem Flockenaggregate entstehen, wird als Konditionierung bezeichnet.
Die Konditionierung von technischen Suspensionen und Schla¨mmen hat die Aufga-
be, das Wasserbindungsvermo¨gen der Partikel herabzusetzen, diese in abscheidbare
Aggregate zu u¨berfu¨hren und ferner eine effiziente Fest-Flu¨ssig-Trennung zu gewa¨hr-
leisten.
Eine o¨konomisch gu¨nstige Nachbehandlung ha¨ngt stark von der Flockenbeschaffen-
heit ab. Je dichter die Flocken sind, desto weniger Volumen nehmen sie ein und
dadurch ko¨nnen z.B. ho¨here Durchsa¨tze in Entwa¨sserungsmaschinen realisiert wer-
den. Weiterhin beinflussen die Dichte und die Gro¨ße der Flocken die Kompressibilita¨t
des Dickschlammes und somit die Filtrationsleistung. Unter diesen Pra¨missen sind
dichte, stabile und mo¨glichst runde Flockenaggregate anzustreben.
In der vorliegenden Arbeit ist das Hauptziel, die Strukturbildungspha¨nomene der
Aggregate in der Pelletierungsflockung zu untersuchen, die einen direkten Bezug zu
den oben genannten Eigenschaften haben. Daraus sollten praxisrelevante Ansa¨tze
abgeleitet werden, um zur Durchsetzung des Verfahrens in der Suspensionsaufberei-
tung beizutragen.
Abbildung 1.1: Darstellung des Grundprinzipies der Pelletierungsflockung
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Die Pelletierungsflockung la¨sst sich als eine Weiterentwicklung der Flockungstechnik
kombiniert mit Elementen der Agglomerationstechnik bezeichnen. Im Sinne der Ver-
fahrenstechnik handelt es sich dabei um eine weitestgehende Feststoffanreicherung in
Flockenaggregaten - Pelletflocken unter Zugabe von organischen, hochmolekularen
Polymeren und Einhaltung weiterer notwendiger Parameter (Abb. 1.1). Die Beson-
derheit derartiger Konditionierung liegt in dem gezielten Aufbau von Aggregaten
mit definierten Eigenschaften (Dichte, Form, Partikelgro¨ßenverteilung, Stabilita¨t).
Die Relevanz der Pelletflocken a¨ußert sich in der anschließenden Nachbehandlung.
Die in der verfu¨gbaren Literatur gefundenen Unstimmigkeiten zwischen den theo-
retischen Strukturmodellen in der Pelletierungsflockung und der Interpretation der
praktischen Ergebnisse bilden den Ausgangspunkt der Untersuchungen.
Basierend auf der literaturgestu¨tzten Argumentation wird eine Erweiterung der
unspru¨nglichen Definition vorgeschlagen und diskutiert (Kap. 2). Die postulierten
Strukturmodelle; Zwiebelstruktur und Himbeerstruktur werden mit Hilfe einer Mo-
dellsuspension praktisch umgesetzt, ausgewertet und miteinander verglichen (Kap.
5). Nach der Bewertung der erzeugten Pelletflocken und der Prozessfu¨hrung im Dreh-
rohrreaktor findet eine Prozessoptimierung in Bezug auf die Verfahrensu¨bertragung
auf eine andere Reaktorgeometrie (Kegelreaktor) und seine Validierung mittles realer
Suspensions- und Schlammsysteme statt (Kap. 6). Dabei erfolgt eine umfangreiche
Erfassung der strukturellen Merkmale der Pelletflocken bei gleichzeitiger Definie-
rung der Parametermatrix. Abgerundet werden die Untersuchungen zu Strukturbil-
dungspha¨nomenen durch das Aufzeigen der Optimierungsziele in praktischer Anwen-
dung der Pelletierungsflockung und ihrer mo¨glichen Integration in eine Schlammbe-
handlungskette (Kap. 7).
Zum besseren Versta¨ndnis der Pelletierungsflockung wird dieser Prozess im Vor-
feld als eine Kombination der Flockungs- und der Agglomerationstechnik dargestellt
(Kap. 2). Im Verlauf der Analyse und Charakterisierung der Pelletflocken werden
diese teils mit den Gesetzma¨ßigkeiten, die fu¨r die oben genannten Prozesse charakte-
ristisch sind, beschrieben. Daru¨ber hinaus liefert die Arbeit zusa¨tzliche Erkenntnisse
zur Ru¨hrtechnik, bei welcher die Pelletierungsflockung stattfindet (Kap 4).
Fu¨r die Zukunft bieten die erzielten Ergebnisse auf dem Gebiet der Pelletierungs-
flockung den Schlu¨ssel zur gezielten Beeinflussung der Struktureigenschaften und
Entwicklung leistungsfa¨higer Reaktorsysteme.
2. Grundlagen der Pelletierungsflockung
2.1 Ableitung der Pelletierungsflockung
Die Pelletierungsflockung ist ein spezielles Flockungsverfahren zur Herstellung ku-
gela¨hnlicher Aggregate aus einem in Flu¨ssigkeit dispergiertem Feststoffsystem. Diese
Aggregate zeigen vorteilhafte Eigenschaften in Hinblick auf eine anschließende Fest-
Flu¨ssig-Trennung. Zur Pelletierungsflockung kommt es, wenn mehrere Prozessbedin-
gungen gleichzeitig erfu¨llt sind. Diese Prozessbedingungen sind fu¨r zwei Hauptgebie-
te der Verfahrenstechnik charakteristisch(Abb. 2.1); fu¨r die Aufbauagglomeration
durch Pelletierung und fu¨r die Flockungstechnik. Zusammen bilden sie eine Schnitt-
menge, aus der sich der prozessma¨ßige Ursprung der Pelletierungsflockung ableiten
la¨sst .
Abbildung 2.1: Pelletierungsflockung als Schnittmenge zweier Verfahrenstechniken
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Im vorliegenen Abschnitt werden die fu¨r die Pelletierungsflockung relevanten Pro-
zessmechanismen und Prozesseigenschaften erla¨utert. Darauf basierend werden die
theoretischen Ansa¨tze des Verfahrens dargestellt. Aufgrund einer kritischen Analyse
der existierenden Berichte u¨ber die Pelletierungsflockung und der eigenen Untersu-
chungen folgt eine Vorstellung der erweiterten Definition der strukturellen Modelle.
Im Mittelpunkt stehen dabei die Strukturparameter der erzeugten Pelletflocken.
2.1.1 Flockungsprozesse aus Sicht der Pelletierungsflockung
Flockungsprozesse1 finden Anwendung in der Aufbereitung der dispersen Systeme
aus zwei Gru¨nden; erstens, um die feinst dispersen und kolloidalen Partikel in ab-
trennbare Aggregate (Flocken) zu u¨berfu¨hren und zweitens, um das Wasserabga-
bevermo¨gen von Suspensionen dabei zu steigern. Das Ziel ist eine effektive Fest-
Flu¨ssig-Trennung.
Im Verfahren der Pelletierungsflockung stehen die Flockungsprozesse im Vorder-
grund. Sie bilden ein komplexes System verschiedener Vorga¨nge in dispersen Syste-
men. Im Folgenden werden die ausgewa¨hlten Grundlagen der Flockung betrachtet,





• Energieeintrag fu¨r Transport- und Flockungsmechanismen
2.1.1.1 Elektrostatische Wechselwirkungen
Die Schlammsysteme liegen am ha¨ufigsten in einer feindispersen, kolloidalen Form
vor. Wegen der geringen Abmaße ist eine gewichtsinduzierte Feststoffentfernung
durch Sedimentation nur bei extrem langen Standzeiten denkbar. Die kolloidalen
Partikel sind in der Regel elektrische Ladungstra¨ger mit u¨berwiegend negativer Ober-
fla¨chenladung. Dahinter verbergen sich diverse Mechanismen fu¨r das Zustandekom-
men der Ladungen [43, 115]. Sie resultieren aus dem Vorhandensein aktiver funk-
tioneller Gruppen, die aufgrund der Umgebungsparameter (z. B. pH-Wert) und der
Dissoziationsvorga¨nge ein positves oder negatives Potenzial aufweisen. Beispielsweise
besitzen Schlammbakterien auf ihrer Hu¨lle verschiedene Sa¨ure- und Basengruppen,
1Aus chemischer und physikalischer Sicht ist der Begriff Flockung relativ unscharf, da er eine
Vielzahl von Vorga¨ngen einbezieht, bei denen sichtbar Flocken auftreten. Trotz der Unterteilung
der Flockungsprozesse in zwei Mechanismen im Punkt 2.1.1.2, bezieht sich dieser Begriff in dieser
Arbeit auf Flockenbildung mit polymeren Flockungsmitteln.
2.1. Ableitung der Pelletierungsflockung 5
Abbildung 2.2: Doppelschichtmodell um ein negativ geladenes Teilchen nach [95]
hingegen weisen Partikel mineralischer Herkunft (z. B. Kaolin) ha¨ufig Ladungsu¨ber-
schuss aufgrund der isomorphischen Substitutionen auf [66].
Die daraus resultierenden elektrostatischen Wechselwirkungen verursachen eine Ab-
stoßung gleichgeladener Partikel und verhindern eine Selbstaggregation. Die aktiven
Oberfla¨chengruppen verursachen die Ausbildung einer Ladungswolke aus Gegenio-
nen (Doppelschicht) um das Partikel herum (Abb. 2.2), wodurch eine abstoßende
Wirkung zwischen den benachbarten Teilchen hervorgerufen wird. Die Ho¨he der
Abstoßungskra¨fte wird u¨ber die Angabe des Zeta-Potentials ausgedru¨ckt [82]. Das
Vorzeichen des Zeta-Potentials ergibt sich aus der Summe aller aktiven Ladungen.
Durch die Zugabe entspra¨chender Chemikalien (Elektrolyte, Polyelektrolyte) werden
die Doppelschichtabstoßungskra¨fte, wirksam in der Regel im Abstand bis zu 40 nm
von der Partikeloberfla¨che, herabgesetzt. Die Abstoßungsbarriere wird durch einen
Potentialabfall in der Stern-Schicht reduziert. Diese Effekte fu¨hren zur Destabilisie-
rung bis hin zur Flockung, da hauptsa¨chlich dieVan-Der-Waals-Anziehungskra¨fte
mit einer Reichweite von 20 nm, eine Haftung der Partikel herbeifu¨hren ko¨nnen.
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2.1.1.2 Flockungsmechanismen
Die Flockungsmechanismen ko¨nnen in Bereiche der Koagulation und Flockulation
(Abb. 2.3) unterteilt werden, wobei verschiedene interpartikula¨re Wechselwirkun-
gen zu Grunde liegen [28, 30, 80]. Das Wirkprinzip der Koagulation beruht auf
Abbildung 2.3: Flockenbildungsmechanismen
der Bildung von Flocken aufgrund der Verminderung der Abstoßungskra¨fte durch
die Adsorption der entgegengesetzten (Poly)Ionen auf der Partikeloberfla¨che [4]. Die
Koagulation kann in der Pelletierungsflockung als Vorkonditionierung eingesetzt wer-
den, ist aber fu¨r die eigentliche Formgebung der runden Flockenstrukturen von gerin-
ger Bedeutung. Die Beimischung der Koagulationsmittel zum Schlamm verursacht
lediglich die Bildung von Mikroflocken [56, 57, 117, 125] und findet meistens in den
Zulaufleitungen des Reaktors statt.
Unter Flockulation wird die Flockenbildung aus den mit polymeren Flockungsmit-
teln 2 verbundenen Teilchen verstanden. Nach demMechanismus der Bru¨ckenbildung
(engl. bridging flocculation) bilden die Polymere, nach dem Entfalten in der Flu¨ssig-
keit, bru¨ckena¨hnliche Verbindungen zwischen den Parikeloberfla¨chen [79, 107]. Diese
Polymerbru¨cken bewirken die Entstehung gro¨ßerer und stabilerer Flocken, sowie eine
ho¨here Sedimentations- und Filtrationsrate und fu¨hren schließlich zu einer besseren
Kla¨rwirkung. Aus diesen Gru¨nden hat sich die Flockulation als effektivere Methode
2im Text auch als Abku¨rzung FM verwendet, bezieht sich nur auf die polymeren Flockungsmittel
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in der Abwasser- und Schlammaufbereitung durchgesetzt [17, 93, 72]. Neben den ge-
nannten Hauptmechanismen ko¨nnen noch weitere Flockungsmechanismen, wie z. B.
Einschlussflockung oder Mosaikflockung, unterschieden werden [27].
In der Pelletierungsflockung liefern die polymeren Flockungsmittel den wichtigsten
Beitrag zur Entstehung von runden, pelleta¨hnlichen Flocken. Die Literaturstudie
zeigt, dass es sich in allen Fa¨llen um Polymere mit hohem Molekulargewicht - Po-
lyacrylamide - handelt, deren Ladungsdichte oder Ionogenita¨t der entsprechenden
Anwendung angepasst werden muss. Die weitere Charakterisierung der in der Flocku-
lation verwendeten Reagenzien erfolgt demzufolge am Beispiel von hochmolekularen
Polyacrylamiden. Die Informationen zu anderen makromolekularen Flockungsmit-
teln sind u. a. in [93] zu finden.
Die synthetischen Polyacrylamide in der Pelletierungsflockung weisen im gelo¨sten
Zustand Molekulargewichte um 105 - 106 g/mol auf. Weiterhin lassen sich die Po-
lyacrylamide wegen ihrer Ionogenita¨t in nichtionogene, anionische und kationische
gliedern. Die erste Gruppe stellt in der Regel technisch reines Polyacrylamid dar
und zeigt in der Lo¨sung einen neutralen Charakter. Die anionischen Flockungsmit-
tel sind Copolymere von Acrylamid mit zunehmenden Anteilen von Acrylat oder
Aminoester-Gruppen, die den Polymeren in wa¨ssriger Lo¨sung durch Dissoziation
funktioneller Gruppen eine negative Ladung geben. Kationische Polyacrylamide ent-
stehen durch Copolymerisation von Acrylamid mit kationisch modifizierten Acryl-
sa¨ureestern oder -amiden
Nach der Herstellung einer verdu¨nnten Lo¨sung (i.d.R. 0,1%) 3, liegen die Moleku¨le
als statistische Kna¨ule vor. Dies trifft nur fu¨r ungeladene FM-Moleku¨le zu. Im Fal-
le der ionoaktiven Flockungsmittel, welche vorwiegend in der Pelletierungsflockung
eingesetzt werden, fu¨hren die abstoßenden elektrostatischen Kra¨fte zwischen den Mo-
leku¨lsegmenten zur Streckung der Kna¨ule. Als Grenzfall kann hier die Vorstellung
eines
”
wurmartigen“ Moleku¨ls betrachtet werden [101]. Die La¨nge der gestreckten
Moleku¨le ermo¨glicht die Flockenbildung durch die bereits erwa¨hnte Bru¨ckenbildung
und la¨sst die Phenomene bei der Entstehung der Pelletflocken plausibel nachvollzie-
hen [105, 122].
(Abb. 2.4) [38].
Bei den nichtionischen Polymeren beruhen die Wechselwirkungen mit den Feststoff-
teilchen auf der Bildung von Wasserstoffbru¨cken. Bei den ionogenen Flockungs-
mitteln sind die Wechselwirkungen elektrostatischer Natur mit gleichzeitigem La-
3Auf Grundlage der Konzentration-Viskosita¨t-Beziehung der Flockungsmittel wird von zwei
Zusta¨nden ausgegangen; von einer konzentrierten Lo¨sung und einer verdu¨nnten Arbeitslo¨sung. Der
U¨bergang zwischen den beiden Lo¨sungszusta¨nden wird meist bei einer Konzentration von etwa
0,1% angesehen [65].
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Abbildung 2.4: Modifiziertes Polyacrylamid, kationisch
dungsaustausch. Dabei werden die funktionellen Moleku¨lgruppen (z. B. −CONH2,
−COO−, −NH3+) an den aktiven Oberfla¨chenzentren (z. B. −OH , −O) elektrosta-
tisch fixiert und fu¨hren eine bedingte Entstabilisierung der Partikeloberfla¨che herbei.
Das mittlere Verha¨ltnis der aktiven Gruppen zu den Acrylat- bzw. Aminoester-
Gruppen bestimmt bei vollsta¨ndiger Dissoziation die maximal mo¨gliche Ladungs-
dichte. Betra¨gt der Anteil der aktiven Gruppen weniger als 20%, so spricht man von
schwacher Ladungsdichte, bei 35 bis 65% von mittelstarker und bei Anteilen von >
70% von hoher Ladungsdichte.
Die aufgefu¨hrten Eigenschaften von Flockungsmitteln bewirken die Bildung von
großen und volumino¨sen Makroflocken, die sich leicht aus der Suspension entfernen
lassen. Nicht zu vernachla¨ssigen bei diesem Mechanismus ist die optimale FM-Menge
bezogen auf die Feststoffmenge. Diese korreliert mit einem Bedeckungsgrad 4 von un-
gefa¨hr 0,5. Bei geringerem Bedeckungsgrad ko¨nnen nicht genu¨gend Moleku¨lbru¨cken
ausgebildet werden. Sind zu viele FM-Moleku¨le in der Lo¨sung vorhanden, kommt es
zu sterischer Repulsion [32, 33, 100].
Daru¨ber hinaus ist fu¨r die Bildung der Pelletflocken wa¨hrend der Pelletierungsflo-
ckung ebenfalls eine gewisse Flexibilita¨t im Formungsprozess maßgebend. Die La¨nge
des Polymerstranges la¨sst Forma¨nderungen zu, ohne dass eine Pelletflocke sofort
bricht. Dieser Prozess findet nur bei bestimmter Mischintensita¨t statt, denn wie
auch andere Flocken unterliegen die Pelletflocken dem Zersto¨rungsprozess, wenn die
Scherbeanspruchungen die polymeren Bindungskra¨fte u¨bersteigen. Diese Thematik
wird im Nachfolgenden detaillierter betrachtet.
2.1.1.3 Transportmechanismen - Flockungskinetik
Transportvorga¨nge, die zu Kontakt- und Haftmechanismen zwischen den entstabili-
sierten Teilchen fu¨hren, werden in perikinetisch und orthokinetisch unterteilt [15].
Perikinetische Transportmechanismen ergeben sich aus der Brown’schen Molekular-
bewegung,  aus der Diffusion der Teilchen (Abb. 2.5a) und sind nur fu¨r die Teilchen
4Summe der aktiven Ladungen des FMs, bezogen auf die Ladungsmenge des Feststoffs
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kleiner 1 Mikrometer relevant. Dieser Kollisionsmechanismus spielt sowohl in der
Flockungstechnik als auch in der Pelletierungflockung eine untergeordnete Rolle.
Orthokinetische Transportvorga¨nge basieren auf einem konvektiven Transport,  Entstehen
von Schergradienten in der Stro¨mung infolge von externen Energieeintra¨gen, bei-
spielsweise durch Ru¨hren oder Geschwindigkeitsprofile in Rohren (Abb. 2.5b, c). Die-
ser Energieeintrag verleiht den Teilchen ausreichend kinetische Energie, so dass sie
die Abstoßungsbarriere passieren und sich dauerhaft aneinander anlagern ko¨nnen
(Flockenbildung).
Abbildung 2.5: Darstellung der Mechanismen des klassischen Flockungsprozesses; a) pe-
rikinetische Flockung, b) orthokinetische Flockung (laminarer Anteil), c) orthokinetische
Flockung (turbulenter Anteil), d) differentielle Sedimentation
In Abha¨ngigkeit des Transportmechanismus existieren Ansa¨tze fu¨r die Flockenbil-
dungskinetik, die sich auf die bekannte Smoluchowski-Gleichung zuru¨ckfu¨hren










Die Flockenanzahl N in jeder Gro¨ßenklasse ergibt sich aus der Bildungsrate von
k-fachen Aggregaten aus beliebigen kleineren Prima¨rteilchen i und j. Da bei der
Addition jede Kollision doppelt beru¨cksichtigt wird, muss der Faktor 1/2 vorange-
stellt werden. Der zweite Term beschreibt den Verlust an k-fachen Aggregaten durch
Kollision mit anderen. Die Gleichung wird durch die Anpassung der Konstanten der
Kollisionsrate β an die herrschenden Stro¨mungsverha¨ltnisse modifiziert [36].
Die Grundgleichung von Smoluchowski ist nur fu¨r irreversible Anlagerung gu¨ltig,
 eine eventuelle Gro¨ßena¨nderung der Aggregate durch Zersto¨rungsvorga¨nge bleibt
unberu¨cksichtigt. Mit fortschreitenden Kenntnissen auf dem Gebiet der Flockung
wurden in das Modell auch Nebenfunktionen implementiert, die die Flockenzersto¨-
rung durch Bruch und Erosion erfassen [90, 104], oder sogar Ru¨hrintensita¨t und Flo-
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ckungsmitteladsorption beru¨cksichtigen [48]. Die Kombination der neuesten CFD-
Simulationen mit den physikalischen Ansa¨tzen erlaubt heutzutage eine na¨hrungswei-
se realistische Wiedergabe der Flockungsprozesse im Labormaßstab. Die Anwend-
barkeit der Gleichung auf die Beschreibung praxisnaher Systeme bleibt, aufgrund
der Komplexita¨t eines realen Flockungsvorganges, jedoch beschra¨nkt [102].
Da der von der Smoluchowski-Gleichung abgeleitete Ansatz ein eindimensionales
Modell mit einer Variable (Flockengro¨ße) darstellt, lassen sich damit die Phenome-
ne der Porosita¨tsa¨nderung nicht erfassen, welche eine wichtige Rolle in der Pelletie-
rungsflockung spielen. Dieses Problem wurde bereits in der Agglomerationstechnik
erkannt, in der einige erweiterte Ansa¨tze auf Basis der multidimensionalen Popula-
tionsbilanzen erprobt werden [59].
2.1.1.4 Energieeintrag
Eine erfolgreiche Flockenbildung erfordert angemessene Turbulenzen der Suspensi-
onsstro¨mung, die eine rasche und gleichma¨ßige Vermischung der Reagenzien sowie
genu¨gend hohe Kollisionsraten zwischen den Partikeln wa¨hrend der ersten Adsorp-
tionsstufe gewa¨hrleistet. Diese Turbulenzen werden wa¨hrend der orthokinetischen
Phase der Flockung u¨berwiegend mit Hilfe von Ru¨hrvorrichtungen erreicht, so dass
es zur Bildung von Flockenstrukturen ho¨herer Ordnung (z. B. Pelletflocken) kommen
kann. Aus diesem Grund werden die Aspekte der Turbulenzerzeugung und deren Ein-
fluss auf die Flockeneigenschaften und vor allem auf die Pelletflockeneigenschaften
im Nachfolgenden na¨her erla¨utert.
In der Praxis verlaufen die Flockungsprozesse unter Einfluss der turbulenten Stro¨-
mung. Aufgrund der Impulsu¨bertragung in der Flu¨ssigkeit entstehen zuerst die pri-
ma¨ren Makroturbulenzen, die den Mischvorgang steuern. Folglich kommt es zur Aus-
bildung von sekunda¨ren Mikroturbulenzen, die fu¨r die Kollisionsvorga¨nge sowie fu¨r
das Zerteilen der Aggregate verantwortlich sind. Die Dimensionen der Turbulenze-
nen lassen sich anhand der Wirbel unterschiedlicher Gro¨ße und Intensita¨t darstellen.
Der Makromaßstab Λ charakterisiert die Abmessungen der sich bildenden gro¨ßten
Wirbel. Er ist proportional der Abmessung des Turbulenzerzeugers normal zur Stro¨-
mungsrichtung [98].
Λ ∝ dH (2.2)
Die Bildung und Erhaltung der prima¨r erzeugten Makrostrukturen der Turbulen-
zen beno¨tigen sta¨ndigen Energieeintrag z. B. durch Mischorgane oder Freistrahlen.
Durch die Umwandlung der geordneten Bewegung der Grundstro¨mung in die Energie
der ungeordneten Turbulenzen und schließlich in Wa¨rme kommt es zur Zerstreuung
der Energie. Dieser Vorgang wird als Dissipation der Energie bezeichnet. Die Dissi-
pationsrate ε ist die aus der Grundstro¨mung entnommene Energie pro Massen- und
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Zeiteinheit (Gl. 2.3) und entspricht dem spezifischen Leistungseintrag des Ru¨hrers
(Gl. 3.1). Sie ist bei stationa¨ren Prozessen zeitgemittelt anna¨hrend konstant und
wird als eine der Hauptmodellierungsgro¨ßen in den Flockungsvorga¨ngen verwendet,
wenn die Aggregatabmessungen die Dimensionen der kleinsten Wirbel im System
nach Gleichung 2.4 u¨berschreiten [29, 112].
ε = P/m (2.3)
Die Gro¨ße der kleinsten Wirbel lD ist entsprechend der Theorie der Isotropie der







Zwischen den beiden Grenzwerten befindet sich eine Wirbelkaskade mit stetig ab-
nehmenden Wirbelabmessungen.
Die Wirbelstrukturen der Makroturbulenz erfassen folgenden Bereich:
λ ≈ 4rw ≥ 0, 4Λ (2.5)
An den Bereich der Makroturbulenzen schließt sich der Bereich der turbulenten
Strukturen an, auf den die Gesetze der Mikroturbulenz anwendbar sind:
(7...20)lD < λ/4 ≈ rw < 0, 1Λ (2.6)
Nach Kolmogorov existieren mit Strukturen von rw ≥ (12,2 bis 20)lD der Tra¨g-
heitsbereich und mit rw ≤ (7 bis 12,2)lD der Dissipationsbereich der Mikrotrubulenz,
in denen die Wirbel durch die kinematische Reibung endgu¨ltig in Wa¨rme umgewan-
delt werden.
Die Dissipationsraten sind in Reaktoren ortsabha¨ngig. Die Maxima εmax treten in der
Na¨he der Turbulenzerzeuger auf. Minimalwerte der Dissipationsrate sind in einiger
Entfernung zur Turbulenzquelle messbar. Das Dissipationsverha¨ltnis εmax
ε
la¨sst Ru¨ck-
schlu¨sse auf das Einsatzgebiet der Ru¨hrausru¨stung zu. Fu¨r Dispergierprozesse ist ein
großes Dissipationsverha¨ltnis gu¨nstig. Sind dagegen im Fluid agglomerierte Struktu-
ren vorhanden, so sollen hohe o¨rtliche Dissipationen vermieden werden, damit sich
auch das Dissipationsverha¨ltnis verringert. In Ru¨hrausru¨stungen und Strahlreakto-
ren sind Werte εmax
ε
= 5 bis 200 u¨blich [98].
Es gilt zu beru¨cksichtigen, dass neben der Ru¨hrerform die Reaktorgeometrie eben-
falls einen Einfluss auf die Verteilung der Energiedissipationsregionen hat [67]. Unter
gleichen Betriebsbedingungen erho¨ht der Einsatz von Strombrechern die Ru¨hrleis-
tung eines Blattru¨hrers um den Faktor 20 [129].
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Eine erweiterte Mo¨glichkeit der Stro¨mungscharakterisierung stellt der Schergradient











In der Flockungstechnik wird er sowohl mit der Kollisionsrate und der Haftwahr-
scheinlichkeitsrate als auch mit der Flockenzersto¨rung von Aggregaten in Verbindung
gebracht [19, 24, 25].
Eine klassischen Flockung verla¨uft in der Regel in zwei Mischregimen. Anfa¨nglich
wird die Vermischung durch hohe Schergradienten verwirklicht, die anschließend
schnell auf ein niedriges Niveau abklingen mu¨ssen, damit Kollisionen noch gefo¨rdert
werden, aber das Zerteilen gebildeter Flocken durch turbulente Beanspruchungen
ausgeschlossen wird. Die Art der Durchfu¨hrung der beiden Phasen kann einen er-
heblichen Einfluss auf das Flockungsergebnis und die angestrebten Flockenparameter
haben [34, 68, 77, 45]. Es treten Schergradienten im Bereich von 300 bis 1000 s−1 auf
[83]. Schergradienten sind somit optimal wirksam in Hinblick auf die angestrebten
Flockenparameter in einem begrenzten Bereich [11, 31].
Im Gegensatz dazu findet die Pelletierungsflockung offensichtlich unter dem Einfluss
moderater Stro¨mungsverha¨ltnisse statt. Dafu¨r sprechen einige Quellenangaben; in
[109] wird von einem Schergradient von G = 30 s−1 berichtet, welcher einer Ru¨hr-
erdrehzahl von 36 U/min entspricht. In weiterer Literatur finden sich charakteris-
tische Prozessdrehzahlen zwischen 5 und 40 U/min [126, 117]. Eine ausfu¨hrlichere
Recherche zum Energieeintrag bei der Pelletierungsflockung erweist sich aufgrund
der mangelnden Angaben in den verfu¨gbaren Berichten als schwierig. Diese Proble-
matik wird daher in dieser Arbeit genauer aufgegriffen.
Generell la¨sst sich die Ru¨hrcharakteristik der Pelletierungsflockung als turbulenz-
arm einstufen. Die langsame Mischung in der Pelletierzone gewa¨hrleistet einerseits
die Bildung von Pelletflocken, andererseits ermo¨glicht sie die Erhaltung der gebilde-
ten Strukturen u¨ber die gesamte Prozesszeit, die in einigen Fa¨llen bis zu mehreren
Stunden andauern kann [88]. Die Erfahrungen zeigen, dass die U¨berschreitung ei-
nes optimalen Energieeintrages die Ausbildung der Pelletflocken verhindert oder zu
einem vorzeitigen Bruch oder einer Oberfla¨chenerosion fu¨hrt. Ein Mindestenergie-
eintrag ist ebenso notwendig, um die Roll- oder Kollisionsmechanismen in Gang zu
halten und Absetzvorga¨nge zu minimieren.
Eine wichtige und bislang fehlende Erga¨nzung der Ru¨hrcharakteristik in der Lite-
ratur der Pelletierungsflockung stellen die Angaben von Reynolds-Zahl (Gl. 2.8)
und Newton-Zahl (Gl. 2.9),  der dimensionslosen Ru¨hrerleistung, dar.
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Der Betrag der Re-Zahl la¨sst auf den Stro¨mungszustand der Ru¨hrausru¨stung schlie-
ßen. Fu¨r jede Kombination der typischen Beha¨lterform, der Einbauten und der Ru¨h-
rerform wird ein Bereich fu¨r die kritische Reynolds-Zahl (Rec) angegeben, in dem
unter den herrschenden Mischbedingungen der U¨bergang von dem laminaren in den
turbulenten Stro¨mungszustand stattfindet. Daran schließt sich der U¨bergangsbereich
an, dessen obere Grenze durch die Re-Zahl der vollturbulenten Stro¨mung (Revt) ge-
kennzeichntet ist.
Die Ne-Zahl beru¨cksichtigt Einflu¨sse, die sich aus der Geometrie der gewa¨hlten
Mischvorrichtung ergeben und ist somit fu¨r die Auslegung und die Optimierung
der Ru¨hrleistung maßgebend [98].
Aus diesen Ausfu¨hrungen folgt, dass der Energieeintrag in der Pelletierungsflockung
prinzipiell geringer ist als in der klassischen Flockung. Diese Erkenntniss la¨sst sich
vorla¨ufig aus dem Vergleich der mittleren Drehzahlen in beiden Techniken ableiten.
Da die Angaben zum Energieeintrag nicht komplett sind, sind aus diesem Grund
genauere Untersuchungen der Ru¨hrcharakteristik im Zusammenhang mit den er-
reichbaren strukturellen Eigenschaften der Pelletflocken erforderlich (s. Kapitel 4).
2.1.2 Aufbauagglomeration aus Sicht der Pelletierungsflo-
ckung
Die Pelletierungsflockung beinhaltet Elemente der Aufbauagglomeration durch Pelle-
tierung und/oder teilweise der Mischeragglomeration.
Die Pelletierung (engl. pelletizing) zeichnet sich durch die Erzeugung von runden
Agglomeraten infolge von Abrollbewegungen der feuchten Gutmasse, hervorgerufen
durch rotierende Trommeln und Teller, aus. Die Pelletierung ist in der Produktion
von Eisenerzen, in der Du¨ngemittelindustrie und in der Verarbeitung feinstko¨rninger
Abfa¨lle weit verbreitet. Bei der Mischeragglomeration bildet die Agglomerations-
grundlage die Erzeugung von Relativbewegungen im Mischgut mittels rotierender
Mischorgane. Dabei kollidieren die Partikel zwangsla¨ufig und verbinden sich bei ge-
nu¨genden Haftkra¨ften zu Agglomeraten [91].
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Folgende Aspekte dieser zwei Agglomerationsarten sind in der Technik der Pelletie-
rungsflockung von Bedeutung:
• Reaktorkonstruktion
• Agglomeratbildung/Wachstums- und Zersto¨rungsmechanismen
• Mechanische Beanspruchung und Verdichten
• Produkteigenschaften
2.1.2.1 Reaktorkonstruktion
Die bekanntesten Grundbauformen in der Pelletierungsagglomeration stellen der
Pelletierteller und die Pelletiertrommel dar (Abb. 2.6), deren Grundrisse in den
Reaktoren zur Pelletierungsflockung zu erkennen sind.
Die Pelletiertrommel besteht grundsa¨tzlich aus einer waagerechten, zylindrischen of-
fenen Trommel, die sich um die eigene Achse dreht. Fu¨r einen optimalen Betrieb
ko¨nnen auch bestimmte Neigungswinkel (i.d.R. um 6◦ bis 10◦ gegen die Horizontale)
eingestellt werden. Der Gutfu¨llungsgrad betra¨gt u¨blicherweise 2 bis 4% des Reaktor-
volumens, damit eine ausreichende Pelletierfla¨che fu¨r Abrollvorga¨nge zur Verfu¨gung
steht.
Die Pelletierteller sind offene, flachzylindrische Beha¨lter, die um ihre geneigte Achse
rotieren. Durch eine entsprechende Neigung bilden sich charakteristische Bahnkurven
der Rollagglomerate. Dadurch wird eine Klassierung der fertigen Pellets realisiert,
da die gro¨ßten Agglomerate u¨ber die Kante den Pelletierteller verlassen ko¨nnen.
(a) Pelletiertrommel (b) Pelletierteller
Abbildung 2.6: Grundbauformen der Pelletierungsmaschinen; A - Aufgabegut, P - Pel-
lets, W - Wasser, nach [91]
Bei den Pelletiertrommeln oder -tellern ist der Pelletiererfolg neben der Feuchte (Bin-
demittel) von der optimalen Drehzahl abha¨ngig, die Einfluss auf die Rollvorga¨nge
hat. Der optimale Drehzahlbereich liegt bei 0,25 bis 0,5 nc (nc - kritische Drehzahl;
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nc =
√
g/2pi2D = 42, 3/
√
D in U/min; D - Trommelinnendurchmesser). Neben den
Prozessparametern sind in den Pelletierungsgera¨ten weitere Ausru¨stungselemente zu
beru¨cksichtigen, wie z.B. Befeuchtungsvorrichtung, Abstreifer, Leitbleche, die u¨ber
die Produktqualita¨t entscheiden [91].
Die Konstruktion einer rotierenden Trommel kommt in der Pelletierungsflockung fast
formtreu zur Anwendung. Der Dehydrum (Abb. 2.8) ist ein Beispiel dafu¨r. Hierbei
wurde ausgenutzt, dass sich eine geneigte Innenoberfla¨che, auf der sich die geflockte
Schlammmasse u¨ber einen la¨ngeren Zeitraum abrollt, vorteilhaft auf die Erzeugung
von pelletartiger Agglomeraten auswirkt. Ein Drehrohrrekator war daru¨berhinaus
die Ausgangsbasis fu¨r die Pionieruntersuchungen zur Bildung von Pelletflocken [125].
Im Laufe der Verfahrensoptimierung wurde ein zylindrischer, aufwa¨rtsdurchstro¨m-
ter Reaktor, in dem sich ein Schwebebett aus dem behandelnden Schlamm bildet,
entwickelt (Abb. 2.9) [56, 117]. Der Einfluss der Geometrie auf den Pelletierungsvor-
gang dru¨ckt sich in diesem Fall durch gezielte Auslegung der Mischorgane aus. Die
großfla¨chigen, paddelfo¨rmigen Ru¨hrer u¨bernehmen die Rolle der Pelletierfla¨che und
unterstu¨tzen die Bildung der Pelletflocken.
Die Ansa¨tze der Pelletieroberfla¨che sind mitunter in der Gestaltung weiterer Reakto-
ren zur Pelletierungsflockung zu finden. Der Prozessraum, des in [49] beschriebenen
Kegelreaktors wird durch das Volumen zwischen zwei in geringem Abstand angeord-
neten Kegeln gebildet (Abb. 2.12). Die Abrollfla¨che bildet sich auf der Innenfla¨che
des festen Kegelmantels infolge der Rotation des beweglich gelagerten Kegelru¨hrers.
In der vorliegenden Arbeit konnten weitergehende Erkenntnisse zum Verfahren der
Pelletierungsflockung mittels Drehrohrreaktor (Abb. 3.6) und Kegelreaktor (Abb.
3.7) gewonnen werden. Der Drehrohrreaktor besitzt geometrische Analogien mit
dem Yusa’s Reaktor und der Kegelreaktor entstand infolge der Optimierung der
Prozessfu¨hrung.
2.1.2.2 Agglomeratbildung/Wachstumsmechanismen
Die Agglomeratbildung erfolgt durch das Anlagern der auf ihren Oberfla¨chen mit
Bindemitteln benetzten Partikel und Partikelkollektive. Dafu¨r sind die Mechanismen
der Keimbildung, Koaleszenz und des Anlagerns charakteristisch (Abb. 2.7) [96].
Die Bildung von Keimen stellt den ersten Schritt des Wachstums dar. Die Adha¨-
sionskra¨fte bewirken, dass mehrere Feststoffpartikel zu einem Verbund gelangen.
Im weiterem Verlauf, durch koaleszenza¨hnliche Vorga¨nge und unter Wirkung der
Rollbewegungen, wachsen sie zu Agglomeraten, so genannten gru¨nen Pellets heran.
Spielen Anlagerungsprozesse die Hauptrolle wa¨hrend des Wachstums von Keimen,
weisen die Pellets eine zwiebelschalenartige Struktur auf und besitzen eine relativ
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(a) Wachstumsmechanismen (b) Zerkleinerungsmechanismen
Abbildung 2.7: Schematische Darstellung der Wachstums- und Zersto¨rungsmechanismen
in Gru¨n-Pelletsherstellung nach [96]
glatte und kugelfo¨rmige Oberfla¨che. Ist die Koaleszenz der Hauptmechanismus des
Wachsens, entstehen Agglomerate mit himbeerartiger Struktur und relativ rauhen
Oberfla¨chen.
Umfangreiche Untersuchungen zu Wachstumsmechanismen wurden u.a. von Sastry
und Fuerstenau [96, 97] sowie von Liu und Litster [70] zur Modellierung der
Granulation durchgefu¨hrt. Wa¨hrend der Pelletierung ist das Anwachsen der Ag-
glomerate durch Anlagerung von Partikelschichten bis zu 20 mm und bei mischin-
tensiver Mischeragglomeration bis ca. 3 mm mo¨glich [98]. Die erreichbaren Gro¨ßen
ha¨ngen grundsa¨tzlich vom Einsatzgebiet und der Produktverwendung ab und lassen
sich in bestimmten Gro¨ßenbereichen steuern, z. B. durch die Variierung der Feuchte.
Bezu¨glich der Wachstumsmechanismen la¨sst sich an dieser Stelle eine weitere, ein-
deutige Parallele zwischen der Aufbauagglomeration und der Pelletierungsflockung
ziehen (s. Abschnitt 2.4). Die Entstehung der Pelletflocken verla¨uft nach Yusa ent-
sprechend dem Zwiebelstruktur-Modell (engl.
”
onion-like structure“ ) [126]. Die Er-
kenntnisse im Rahmen dieser Arbeit fu¨hrten zur Erweiterung des Wachstumsmodells
und der Beschreibung entsprechend hergestellter Pelletflocken als Aggregate mit ei-
ner Himbeerstruktur (engl.
”
raspberry-like structure“ ) (s. Abschnitt 2.5) [114].
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2.1.2.3 Mechanische Beanspruchung und Verdichten
Die Wirkung der mechanischen Beanspruchung durch Abrollen oder Umwa¨lzen auf
die Wachstums- und Bruchprozesse ha¨ngt einerseits von materialspezifischen Ein-
flussgro¨ßen wie Feuchte, Partikelgro¨ße, etc., andererseits aber auch von ihrer Dauer
und der Intensita¨t ab. In der ersten Agglomerationsphase u¨berwiegen die Wachs-
tumsprozesse, gleichzeitig werden die Pellets bis zu einem bestimmten Grad ver-
dichtet. Je la¨nger ein Agglomerat pelletiert wird, desto dichter und gro¨ßer wird es.
Diese Aussage ist nur beschra¨nkt gu¨ltig. Beim U¨berschreiten der optimalen Agglo-
merationszeit kommt es wegen andauernder Beanspruchung der bereits gebildeten
Pellets zur Abrasion der Oberfla¨che oder sogar zum Bruch der Agglomerate (Abb.
6.1b). Die erodierten Partikel ko¨nnen von den anderen Pellets wieder aufgenommen
werden.
Im Gegensatz dazu bleiben wa¨hrend der Pelletierungsflockung die von der Oberfla¨-
che abgetragenen Teilchen, Flocken in der Flu¨ssigkeit und bilden den sekunda¨ren
Feinanteil. Das ha¨ngt mit der abnehmenden Flockungswirksamkeit der Polymere
(Bru¨ckenbildungseffektivita¨t) durch eine flache Adsorptionslage an der Feststoffo-
berfla¨che oder ihre Fragmentierung zusammen [28].
Folglich hat der spezifische Leistungseintrag (Dauer und Intensita¨t) Einfluss auf die
erzielbare Agglomeratgro¨ße und Form, denn mit u¨berma¨ßiger Beanspruchung erho¨ht
sich auch die Belastung auf die Agglomerate, deren Gro¨ße einerseits durch das Ver-
dichten und andererseits durch die Zersto¨rung abnimmt.
Gleichzeitig mit dem Wachstum der Pellets laufen die Verdichtungvorga¨nge ab. Sie
geschehen durch Verformung unter dem a¨ußeren Einfluss der Stoßenergie der Kol-
lisionen und der interpartikularen Reibung, somit sind sie auch fu¨r die Kinetik der
Verfestigung bestimmend. Die Stoßenergie wa¨chst mit dem spezifischen Leistungs-
eintrag des Agglomerators. Je ho¨her die Verweilzeiten, desto gro¨ßer ist die Stoß-
ha¨ufigkeit. Die Verformung bewirkt im Inneren der Agglomerate das Umordnen der
Partikel und die Abnahme der Porosita¨t. Dabei steigt automatisch die Festigkeit der
”
gru¨nen“ Pellets.
Die Porosita¨tsa¨nderung tritt bis zu einem maximalen, prozessabha¨ngigen Wert auf,
u¨ber den hinaus keine weitere Verfestigung mehr mo¨glich ist [58]. In diesem Zusam-
menhang ist es wichtig, sowohl in der Agglomeration als auch in der Pelletierungsflo-
ckung auf die optimale Verdichtungsdauer zu achten, um unno¨tig lange Prozesszeiten
zu vermeiden.
Zur Beschreibung der Verdichtungspha¨nome in der Pelletierungsflockung wurde der
Begriff der mechanischen Syna¨rese eingefu¨hrt, auf den spa¨ter noch eingegangen wird.
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2.1.2.4 Formeigenschaften
Ein charakteristisches Merkmal der Pelletierungsagglomeration stellt die Form der
Aggregate dar. Bei entsprechend angepassten Pelletierbedingungen entstehen auf-
grund der Abrollvorga¨nge kugelfo¨rmige Agglomerate. Oft wird die Spha¨rizita¨t Ψ
(Gl. 2.10) oder Rundheit R (Gl. 3.2) als quantitatives Maß fu¨r die Interpretation





In Zusammenhang mit den Formmerkmalen wird auch die Erzeugung von runden
Pelletflocken angestrebt, worauf in allen Ausfu¨hrungen explizit hingewiesen wird.
2.2 Entwicklung der Pelletierungsflockung
Die Pelletierungsflockung erweis sich als effizientes Konditionierungsverfahren, in-
dem eine gezielte Beeinflussung der Aggregatstruktur stattfindet. Das Verfahren hat
seinen Ursprung in den 70er Jahren des letzten Jahrhunderts [124]. Bei der Flockung
der Kaolinsuspension wurde festgestellt, dass bei Einhaltung bestimmter Prozessbe-
dingungen stabile pelletartige Agglomerate direkt in der flu¨ssigen Phase hergestellt
werden ko¨nnten. Einige Jahre spa¨ter wurde die Gru¨ndung eines neuen Wissenschafts-
zweiges -
”
wet pelletizing engineering“- vorgeschlagen [125].
Der erste industrielle Reaktor zur Pelletierungsflockung, ein so genannter
”
Dehy-
drum“ , wurde u¨berwiegend zur Behandlung von mineralischen Schla¨mmen (Kies-,
Ton- Kohlesuspensionen) eingesetzt (Abb. 2.8) [125, 57]. Seine Konstruktion ent-
spricht einem Zylinder mit einer La¨nge von 6,5 m und und einem Durchmesser von
2,41 m, der sich um seine waagerechte Achse dreht. Der Innenraum ist in 3 Zonen
aufgeteilt.
In der ersten Pelletierungszone kommt es zur Vermischung des Schlammes mit po-
lymeren Flockungsmitteln. Das freigesetzte U¨berstandwasser hat die Mo¨glichkeit
durch Schlitze in der Außenhu¨lle der Dekantierzone abzufließen. Anschließend wird
die vorentwa¨sserte Schlammmasse in der Konsolidierungszone durch Abrollbewegung
zu feuchten pelletartigen Strukturen umgewandelt. Der Feststoffgehalt des ausgetra-
genen Materials betra¨gt zwischen 20 und 30 %, wobei eine Vorkonditionierung mit
Natriumsilikat in der Menge von 30 bis 50 kgFM/tFS zur Verbesserung der Drainage-
fa¨higkeit vorgenommen wird. So konditionierter Schlamm bedarf weiterer Trocknung
vor der anschließenden Deponierung.
Eine weitere Generation der Reaktorsysteme zur Pelletierungsflockung basiert auf
einer vollsta¨ndig anderen Bau- und Betriebsweise. In der Regel handelt es sich um




einen aufwa¨rts durchstro¨mten Tank; z. B.
”
sludge blanket clarifier“ , in dem ein pad-
delartiger Blattru¨hrer fu¨r die Durchmischung sorgt (Abb. 2.9) [56, 106, 116, 117].
Dem mit Aluminiumsalzen vorgeflocktem Schlamm wird kurz vor Eintritt in den
Pelletierungsraum ein organisches Flockungsmittel zudosiert. Nach einer entspre-
chenden Startphase kommt es zur Ausbildung eines Schwebebettes aus Flocken, das
wa¨hrend des Aufstiegs in Richtung der Abzugszone mehrmals schonend umgeru¨hrt
wird. Dies unterstu¨tzt die Umwandlung von bauschigen Flocken in Pelletstrukturen.
Das entstandene Schwebebett sorgt zusa¨tzlich fu¨r das Auffangen von neu anstro¨-
menden Flocken und wirkt dabei wie ein Filter. Da die Feststoffanreicherung von
Pelletflocken eine bestimmte Zeit erfordert, kommt es zu einer Verweilzeittrennung
von flu¨ssiger und fester Phase (Durchstro¨mungsgeschwindigkeit zwischen 500 und
800 mm/min). Die Pelletflocken werden von der Mitte des Schlammschwebebet-
tes durch entsprechende Pumpensysteme abgezogen und die klare Flu¨ssigkeit fließt
durch den U¨berlauf mit integriertem Schlitzsystem.
Die erreichbaren Feststoffgehalte werden beispielsweise mit bis zu 13 % fu¨r einen
entwa¨sserten Schlamm nach der Behandlung des Ablaufes aus dem Vorkla¨rbecken
angegeben. Diese Werte werden nach der Vorkonditionierung mit den Al-Salzen in
der Konzentration von 35 mg/l bei einer Feststoffkonzentration von 150 mg/l im
Zulauf erreicht. Wegen der filtrierenden Wirkung des Schwebebettes konnte diese
Anlage auch zur Entfernung der nach der Nachkla¨rung verbliebenen Belebtschlamm-
Mikroflocken eingesetzt werden [56]. Diese Konstruktion im Labormaßstab in Kom-
bination mit einer Bandfilterpresse als Entwa¨sserungseinheit wurde erfolgreich wa¨h-
rend der Pelletierung von aluminiumhydroidhaltigen Schla¨mmen und Kla¨rschla¨m-
men getestet [63]. Das Verbesserungspotential einer derartigen Konditionierung konn-
te mit Hilfe von ho¨heren TS-Gehalten nach der mechanischen Entwa¨sserung gezeigt
werden. Beispielsweise erreicht der pelletierte Schlamm um ca. 5 bis 8 % mehr Fest-
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Abbildung 2.9:
”
Sludge blanket clarifier“ nach [106]
stoffanreicherung nach Druck- bzw. Zentrifugalentwa¨sserung im Vergleich zum kon-
ventionell konditionierten Schlamm.
Watanabe et. al. bezeichnen diesen Reaktortyp als einen sehr effizienten Eindi-
cker fu¨r die Konditionierung und Vorentwa¨sserung von kommunalem Belebtschlamm
[117]. Die Autoren vergleichen die Eindickungszeit von 20 min mit den statischen
Eindickern (ca. 12h), bei denen ein Feststoffgehalt von 3,5 % erreicht werden kann.
Neben der Zeiteinsparung besteht ein weiterer Vorteil derartiger Schlammkonditio-
nierung darin, dass sich anschließend die Flockenaggregate besser entwa¨ssern lassen
als herko¨mmlich konditionierte Schla¨mme.
A¨hnliche Beobachtungen sammelten auch Wang et. al. bei der Pelletierung von
sekunda¨rem Kla¨rschlamm [116]. Der Wassergehalt der schwerkraftentwa¨sserten Pel-
letflocken nach 20 minu¨tiger Verweilzeit im System konnte in der Gro¨ßenordnung von
94% nachgewiesen werden. Die Aufstiegsgeschwindigkeit der flu¨ssigen Phase durch
den Reaktor lag dabei zwischen 5,4 und 7,2 m/h.
Die Thematik der Pelletierungsflockung wurde auch in Deutschland verfolgt [6]. Zur
Anwendung kam ein Zylinderspaltreaktor, bekannt aus der Flockungstechnik als
Couette-Reaktor [29, 67, 92, 121]. Er zeichnet sich durch zwei koaxiale Zylinder aus,
von denen einer rotiert, was zur Ausbildung der so genannten Taylorwirbel fu¨hrt.
Die ausgepra¨gten Wirbelstrukturen unterstu¨tzen die Bildung von runden Schlamm-
aggregaten. Im Rahmen eines Forschungsprojektes wurde ein Zylinderspaltreaktor
als Pelletierungsreaktor mit anschließender Elektrofiltration konzipiert. Es konnten
Feststoffgehalte zwischen 10 und 12% erreicht werden.
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Abbildung 2.10: Zylinderspaltreaktor - Couette reactor nach [35]
Dieser Reaktortyp wird ebenfalls von Glasgow [35] als sehr geeignet zur Herstel-
lung der Flockenstrukturen ho¨herer Ordnung eingestuft (Abb. 2.10). Seine Kaolin-
flocken zeichnen sich durch sehr runde Erscheinungen und hohe Dichten von 1,02 bis
1,12 g/cm bei Durchmessern von 0,1 bis 0,7 mm aus (Abb. 2.11).
Abbildung 2.11: Kaolinflocken nach [35]
Eine weitere Entwicklung der Pelletierungsvorrichtungen stellt ein Kegelreaktor (Abb.
2.12) zur Behandlung kommunaler Schla¨mme dar [49]. Er besteht aus zwei koaxi-
al angeordneten Kegeln. Der innere Kegel fungiert als Ru¨hrer, den Reaktionsraum
bildet ein Ringspaltraum zwischen dem festen a¨ußeren und dem rotierenden Kegel.
Im Betrieb stellt sich eine Zirkulationsstro¨mung ein, in welcher die Pelletflocken von
oben nach unten wandern. Die Beaufschlagung mit Schlamm und Flockungsmitteln
erfolgt u¨ber einen statischen Mischer, so dass die Suspension bereits destabilisiert
den Reaktorraum erreicht. Die auf der Pelletierfla¨che kreisenden Pelletflocken wach-
sen durch Anlagerung und Kollision mit anderen Flocken und Prima¨rteilchen. Nach
dem Erreichen einer bestimmten Gro¨ße und Festigkeit werden sie am unteren Ende
der Kegelkonstruktion abgezogen. Die Einsparungsmo¨glichkeiten des Flockungsmit-
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Abbildung 2.12: Kegelreaktor nach [49]
tels und bessere anschließende Entwa¨sserung des pelletierten Schlammes konnten
anhand verschiedener Schla¨mme nachgewiesen werden. Die erzielte Feststoffanrei-
cherung nach der Schwerkraftentwa¨sserung liegt bei diesem Reaktortyp zwischen 15
bis 35 %, abha¨ngig von der Schlammherkunft und Zusammensetzung.
2.3 Eigenschaften der Pelletflocken
Die Entstehung der Pelletflocken findet nur in einem begrenztem Bereich der Prozess-
parametermatrix statt und erfordert daher ein optimales Zusammenspiel mehrerer
Parameter. Dazu geho¨ren u.a.: ein ada¨quates Reaktorsystem mit einem abgestimm-
ten Energieeintrag, eine ausreichende Pelletierungszeit, die Verwendung eines geeig-
neten Flockungsmittels sowie die Feststoffkonzentration.
Als Folge der Konditionierung durch die Pelletierungsflockung werden Pelletflocken
mit eindeutig unterschiedlichem Erscheinungsbild zu klassischen Flocken hergestellt.
Die Unterschiede umfassen folgende Merkmale:
• Gro¨ße und Form
• Dichte und Porosita¨t
Diese Kenngro¨ßen stehen in direktem Bezug zu den technologisch relevanten Parame-
tern wie Sedimentationsgeschwindigkeit, Filterkuchenstabilia¨t und Entwa¨sserungs-
verhalten, welche fu¨r die Schlammaufbereitung von vorrangigem Interesse sind.
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2.3.1 Gro¨ße und Form
Die Gro¨ße wird u. a. als Durchmesser oder fla¨chena¨quivalenter Durchmesser angegen-
ben, wenn die Flockenaggregate keine kugelfo¨rmige Gestalt annehmen. Die Angabe
der Form vervollsta¨ndigt die Aussagen u¨ber die a¨ußere Struktur.
Die gewu¨nschte Gro¨ße der Pelletflocken ergibt sich aus der Zielstellung der Pelle-
tierungsflockung und richtet sich nach der Nachbehandlung. Steht im Vordergrund
die Fest-Flu¨ssig-Trennung durch Sedimentation, werden große Aggregate angestrebt.
Fu¨r die Filtration sind kleinere aber stabile Pelletflocken gu¨nstiger.
Die ersten Angaben zu der Gro¨ße der Pelletflocken aus Kaolin belaufen sich auf
Durchmesser bis zu 5 mm [56, 125, 126]. Fu¨r weitere Partikelsysteme konnten Ag-
gregate in Gro¨ßenordnungen von 0,2-0,3 mm (Latexsuspension) [51] oder 5 - 10 mm
(Kla¨rschlammpellets) [57, 63, 108, 116] ermittelt werden.
Die Pelletierungsflockung findet in einem engen, interma¨diaren Bereich der Parame-
termatrix statt. Die A¨nderungen der Prozessparameter innerhalb der Matrix wirken
sich u. a. auf die Gro¨ße aus. Die Erho¨hung der FM-Konzentration fu¨hrt in der Re-
gel zur Erzeugung gro¨ßerer Aggregate. In [52] werden deswegen die Pelletflocken in
kleine (dPF<5 mm) und große (dPF>5 mm) Pelletflocken unterteilt.
Weiterhin kann auch die Energiedissipationsrate im Rahmen des zula¨ssigen Bereiches
die Gro¨ße der Pelletflocken steuern. In diesem Zusammenhang erweist sich folgender
empirischer Ansatz zur Beschreibung der maximalen (Pellet)Flockengro¨ße in Abha¨n-
gigkeit der Dissipationsrate (Gl. 2.11) als brauchbar, der aus der Flockungstechnik
[26] adaptiert wurde.
dF l,max = C · ε−b (2.11)
Bei zunehmendem Energieeintrag (ho¨here Intensita¨t) sinkt dabei die maximal er-
zielbare (Pellet)Flockengro¨ße. Die Parameter der Gleichung (b und C - Koeffizienten
der Flockenfestigkeit) lassen sich bei definierten Bedingungen fu¨r das betrachtete
System ermitteln.
Bezu¨glich der Form der Pelletflocken berichten alle Autoren u¨bereinstimmend von
einer runden, fast kugelnahen Form der Aggregate (Abb. 2.11). Diese Eigenschaft
spiegelt sich vorteilhaft in der weitergehenden Behandlung (z. B. Entwa¨sserung) der
Pelletflocken wieder.
2.3.2 Dichte und Porosita¨t
Aus der Zielstellung der Fest-Flu¨ssig-Trennung sind Aggregate mit hohen Dichten
und gleichzeitig mit geringen Porosita¨ten anzustreben. In der Flockungstechnik wird
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die Dichte durch die Gro¨ße beeinflusst. Entsprechend des fraktalen Aufbaus nimmt
die Dichte des Aggregates mit steigendem Durchmesser ab [44].
Als Folge der optimierten Prozessfu¨hrung d.h. durch Auswirkung der mechanischen
Syna¨rese auf die sich bildenden Pelletflocken kommt es zu Verdichtungserscheinun-
gen (Verschiebung der Partikel zueinander), die zur Folge haben, dass die Pelletflo-
cken wesentlich ho¨here Dichten und automatisch geringere Porosita¨ten aufweisen als
klassische Flocken. Ein zusa¨tzlicher Effekt dieser Schrumpfung ist die vorgelagerte
Teilentwa¨sserung der Aggregate bereits in der flu¨ssigen Phase.
Der Zusammenhang zwischen Dichte und Porosita¨t der (Pellet)Flockenaggregate
wird durch (Gl. 2.12) ausgedru¨ckt:
1− εP = ρPF − ρW
ρFS − ρW (2.12)
Die Porosita¨t la¨sst sich u¨ber die nachstehende Beziehung ermitteln (Gl. 2.13):
(1− εP ) = VFS/VPF (2.13)
Statt Angaben zur Porosita¨t (εP ) wird in einigen Fa¨llen der Feststoffvolumenanteil
(1− εP ) herangezogen. Bespielsweise berichtet Yusa von Pelletflocken aus Kaolin-
ton mit einem Feststoffvolumenanteil von 0,22, was einer Porosita¨t von 78% und
einer Aggregatdichte von 1,34 g/cm3 bei einer Gro¨ße von ca. dPF = 0,4 cm ent-
spricht [126]. Angesichts weiterer Literaturangaben zur Pelletflocken aus a¨hnlichen
Schlammsystemen und der in dieser Arbeit erzielten Ergebnisse ist dieser Wert mit
Vorsicht zu bewerten.
Die Angaben von Ide [57] zur Dichte von Kaolin-Pelletflocken belaufen sich wieder-
um auf 1,03 g/cm3 (εP = 98%); dabei ist die Rede von sehr stabilen und dichten
Flockenstrukturen. Von diesem Dichtebereich berichtet auch Glasgow [35]. Die
von ihm im Couette-Reaktor hergestellten Kaolinpellets weisen Dichten von 1,02 bis
1,12 g/cm3 (εP = ca. 94%) bei einem Durchmesser von 0,1 bis 0,7 cm auf. Er spricht
ebenfalls von extrem kompakten Aggregaten, die nur aufgrund der sehr homogenen
Stro¨mungszusta¨nde im Zylinderspaltreaktor entstehen ko¨nnen.
2.4 Grundelemente der Pelletierungsflockung
Die Hauptansa¨tze, die die Mechanismen der Pelletierungsflockung und die inne-
re Struktur der Aggregate erkla¨ren sollen, wurden erstmalig von Yusa definiert
[125, 126]. Die postulierten physikalische Modelle ergeben sich aus der Kombination
der Transportvorga¨nge, der Flockung durch Bru¨ckenbildung und der mechanischen
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Syna¨rese. Im Nachfolgenen werden die fehlenden Elemente der Theorie der Pelletie-
rungsflockung erla¨utet.
Aufgrund der inzwischen gewonnenen Erkenntnissen wurden diese Modelle in der
vorliegenden Arbeit revidiert und entsprechend neu definiert.
2.4.1 Mechanische Syna¨rese
Fu¨r die Pelletierungsflockung ist laut Theorie insbesondere die mechanische Syn-
a¨rese von Bedeutung. Der Begriff Syna¨rese wurde von Graham eingefu¨hrt [3]. Er
erkla¨rt damit das plo¨tzliche Schrumpfen eines Gels durch das Ausstro¨men der kon-
tinuierlichen Phase bei gleichzeitigem Verbleiben der dispersen Phase.
Fu¨r die Pelletierungsflockung wurde der Begriff der mechanischen Syna¨rese adap-
tiert. Das Schrumpfen der festen Phase wird durch das Einwirken der Druckkra¨fte
auf die Oberfla¨che der Flocke erreicht. Vorraussetzung ist allerdings, dass diese Kra¨f-
te ungleichma¨ßig u¨ber der Oberfla¨che verteilt sind und sich nicht gegenseitig auf-
heben. Die Flu¨ssigkeit entweicht dabei durch die Stellen der Oberfla¨che, an denen
geringere Kra¨fte wirken (Abb. 2.13).
Abbildung 2.13: Mechanische Syna¨rese, schematisch
Wie die Literaturstudie zeigt, la¨sst sich mechanische Syna¨rese bei der optimalen
Kombination von Prozessparametern realisieren. Die wichtigsten Bedingungen fu¨r
die Formung der kugelartigen Aggregate sind die Pra¨senz der langkettigen Polymere,
ein entsprechend konzipierter Reaktionsraum, ein moderater Energieeintrag und eine
ausreichende Verweilzeit der festen Phase im System. Folglich kommt es zu einer
Umlagerung der Feststoffpartikel bei gleichzeitiger Zunahme der Kontaktstellen und
Volumenreduzierung.
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Befinden sich mehrere Pelletflocken in einem Beha¨lter, so kann es zwischen ihnen
oder zwischen der Pelletflocke und der Beha¨lterwand zu Kollisionen kommen. In
Abbildung 2.14 ist das Prinzip der Kollisionstechnik schematisch dargestellt.
Abbildung 2.14: Verformung und Verdichtung infolge Kollisionen
Zum Zeitpunkt des Aufpralles (t=0) entstehen dabei Kontaktpunkte. Da diese Be-




→∞, A→ 0 (2.14)
Infolgedessen werden zwischen den Feststoffpartikeln einer Pelletflocke Scherspan-
nungen hervorgerufen. Wa¨hrend die in der Pelletflocke auftretende Zugspannung
der a¨ußeren Kraft unmittelbar entgegenwirkt, verursacht die Scherspannung eine
Umlagerung der Partikel in der Pelletflocke. Dies fu¨hrt zu einer Verformung der
Pelletflocke und somit zur Ausbildung einer Kontaktfla¨che. Der auf diePelletflocke
wirkende Druck wird zumindest teilweise durch die Verformung abgebaut.
Durch die Verschiebung der Partikel gelangt die von ihnen verdra¨ngte Flu¨ssigkeit aus
der Pelletflocke. Allerdings geschieht dies nur an Stellen, an denen die einwirkenden
Kra¨fte geringer sind, als die Kraft durch welche ihre Verdra¨ngung hervorgerufen
wurde.
Rollmechanismums
Die zweite Mo¨glichkeit fu¨r das Ausu¨ben der mechanischen Syna¨rese stellt das Ab-
rollen der Pelletflocken auf einer geneigten Oberfla¨che dar.
Unter der Annahme, dass Pelletflocken elastische Kugeln sind, bildet sich beim Kon-
takt der Pelletflocke mit einer Unterlage ein Druckprofil aus. Nimmt man fu¨r die
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Pelletflocken eine runde Form an, so befindet sich demzufolge das Druckmaximum
im Mittelpunkt der Auflagefla¨che. Wird die Ebene ausreichend geneigt oder existiert
eine ausreichend starke Stro¨mung, kommt es zum Abrollen der Pelletflocken. Infolge
der Rollbewegung verschiebt sich das Druckprofil in Richtung der neuen Kontakt-
fla¨che. Das Zwischenraumwasser wird herausgepresst und die Pelletflocke verdichtet
sich und nimmt eine kugela¨hnliche Gestalt an. (Abb. 2.15).
In der Praxis lassen sich beide Verdichtungsmechanismen kaum voneinander trennen.
Sie setzen weiterhin voraus, dass die Verbindungen (Polymerstra¨nge) zwischen den
Feststoffpartikeln der belasteten Pelletflocken wa¨hrend der Verlagerung der Partikel
nicht zerreißen aber elastisch genug sind, um die Verformung zuzulassen. In diesem
Zusammenhang beeinflusst die Dauer der mechanischen Syna¨rese den Strukturie-
rungserfolg, vorausgesetzt die Intensita¨t wird der Grundstro¨mung der Anwendung
angepasst. Angestrebt werden kugelnahe Aggregateformen fu¨r deren Ausbildung eine
ausreichend lange Prozesszeit erforderlich ist [109, 116, 126].
2.4.2 Modellvorstellungen
Entsprechend des Verlaufes der Flockung und der mechanischen Syna¨rese zueinander




Im Seriensystem werden die Phasen der Flockung und der mechanischen Syna¨rese
zeitlich und/oder o¨rtlich voneinander getrennt (Abb. 2.16), d.h. im ersten Schritt
wird die Suspension nach der Flockungsmittelzugabe neutralisiert und geflockt. Da-
bei entstehen große volumino¨se Flocken, die anschließend durch die mechanische
Syna¨rese verdichtet und geformt werden (Abb. 2.16). Die Umsetzung dieses Modells
Abbildung 2.15: Darstellung des Druckprofils einer ruhenden und einer abrollenden Pel-
letflocke (bei geneigter Ebene)
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wird fu¨r die Prozessfu¨hrung im
”
Dehydrum“ [57, 125] angegeben, nachdem geru¨stbil-
dende Zuschlagstoffe beigemischt wurden. Die entstandenen Aggregate besitzen eine




Abbildung 2.16: Seriensystem nach Yusa [126]
Parallelsystem
Das postulierte Parallelsystem zeichnet sich durch das gleichzeitige Ablaufen der
Flockung und der mechanischen Syna¨rese aus (Abb. 2.17). Die Agglomerate werden
wa¨hrend der Wachstumsphase verdichtet, wobei das Wachstum durch die Anlage-
rung einzelner Schichten aus Prima¨rpartikeln und/oder Mikroflocken auf
”
Mutter-
flocken“ erfolgen soll. Dieses Wachstum setzt voraus, dass fertige Aggregate einen
vordefinierten strukturellen Aufbau aufweisen; eine so genannte
”
Zwiebelstruktur“.
Weiterhin la¨sst sich aus der Vorstellung des Parallelmodells schlussfolgern, dass ei-
ne sehr homogene und kompakte Struktur ohne Zwischenra¨ume u¨ber die gesamte
Wachstumsphase entsteht. Die Porosita¨t bleibt relativ gering, der Feststoffgehalt
und die Stabilita¨t der Aggregate hingegen hoch.
Abbildung 2.17: Parallelsystem nach Yusa [126]
Aus verfahrenstechnischer Sicht ist diese Struktur fu¨r die mechanischen Aggregat-
kennwerte optimal und viele Quellen berichten von der Umsetzung des schichtfo¨rmi-
gen Aufbaus wa¨hrend der Pelletierungsflockung. Im Nachfolgenden wird jedoch eine
erweiterte Definition des Parallelsystems, die teilweise die Thesen der urspru¨nglichen
Definition widerspricht, formuliert. Diese Aussagen werden in spa¨teren Abschnitten
der Arbeit experimentell belegt und diskutiert.
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2.5 Modellerweiterung
In den vorherigen Abschnitten wurden die Entwicklungsgeschichte der Pelletierungs-
flockung mit den zugeho¨rigen Anlagenkonzepten und die theoretischen Grundlagen
dargestellt. Bei der Prozesscharakterisierung greifen nun die Autoren auf die Grund-
modelle vonYusa zuru¨ck. Demnach sollte z.B. das Seriensystem in dem
”
Dehydrum“
realisiert werden. In allen anderen Ausfu¨hrungen wird die Umsetzung des Parallel-
systems mit Zwiebelstruktur-Pelletflocken postuliert.
Den Ausgangspunkt fu¨r die Diskussion und die erweiterte Interpretation des Grund-
modells bilden die in der Definition des Parallelsystems enthaltenen Prozessbedin-
gungen. Demnach sollen sich Prima¨rpartikel und Mikroflocken an der Oberfla¨che
einer Mutterflocke in Form von Schichten (Zwiebelschalen-Modell) anlagern. Im Ge-
gensatz zu diesen Aussagen wird hier von der These ausgegangen, dass die Gewa¨hr-
leistung der gleichzeitigen Flockung und mechanischen Syna¨rese nicht zwangsla¨ufig
zu der Zwiebel-Struktur der Pelletflocken fu¨hrt. Vielmehr ko¨nnen die zuvor erwa¨hn-
ten Bedingungen die Entstehung einer ungeordneten Innenstruktur, im Weiteren als
Himbeerstrukutr bezeichnet, herbeifu¨hren (Abb. 2.18). Aufgrund dieser These wird
das zuga¨ngige Schrifttum zur Pelletierungsflockung der neuen Aufteilung in Abbil-
dung 2.20 zugeordnet [114].
Abbildung 2.18: Erweitertes Parallelsystem mit Unterteilung in 2 Strukturmodelle
Als Diskussionsgrundlage wird an dieser Stelle ein von Watanabe [117] beschrie-
benes Verfahrensbeispiel - sludge blanket clarifier (Abb. 2.9) analysiert, in dem be-
hauptet wird, Pelletflocken mit der Zwiebel-Struktur erzeugen zu ko¨nnen.
Der Reaktor arbeitet nach folgendem Prinzip: In der Einlaufzone, am Boden des
aufwa¨rtsdurchstro¨mten Pelletierungsreaktors wird der mit Metallsalzen vorgeflockte
Schlamm mit einem organischen Flockungsmittel vermischt. Wa¨hrend des Aufstiegs
und in Folge der langsamen Durchmischung bilden sich die Pelletflocken, die kurz
unter der Oberfla¨che abgezogen werden.
Der Entstehungsvorgang solcher Pelletflocken la¨sst sich wie folgt interpretieren: Die
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Pelletierungsflockung basiert auf dem Mechanismus der Flockung durch Bru¨ckenbil-
dung. Die Flockulation ist ein zufa¨lliger und dazu schwer steuerbarer Aggregations-
prozess. Daher ist es kaum vorstellbar, dass sich die aus dem Zulaufrohr neuankom-
menden Mikroflocken nach der Zugabe von organischem Polymer ausnahmslos an
die im Reaktor bereits vorhandenen Agglomerate anlagern und dabei eine lu¨cken-
freie Bedeckung der Oberfla¨che leisten; dies setzt das Zwiebelschalen-Modell voraus.
Eher besteht die Wahrscheinlichkeit einer zufa¨lligen Agglomeration von Flocken ver-
schiedener Gro¨ße und der Bildung neuer Pelletflocken.
Einerseits kann es also zum Andocken an existierende Pelletflocken kommen, jedoch
ohne Bildung von kompletten Schichten. Andererseits ko¨nnen sich die Flocken be-
liebig miteinander verbinden, was vielmehr zu der Formation der unregelma¨ßigen
Innenstrukturen der Pelletflocken fu¨hrt. Demzufolge wird hier bezweifelt, dass so
eine ideale Zwiebelstruktur in großtechnischen Reaktoren umsetzbar ist.
In einem der dokumentierten Anwendungsfa¨lle ist es mo¨glicherweise zur Erzeugung
scheinbarer Schichtenstruktur gekommen [89]. Hier handelt es sich ebenfalls um ein
aufwa¨rtsdurchstro¨mten Reaktor mit der Ho¨he von 2500 mm und einem Duchmesser
von 54 mm mit einem Schwebebett aus Pelletflocken. Diese Anlage wurde bei der
Entfernung der Tru¨bung aus Flußwasser erprobt. Die Besonderheit der Prozessfu¨h-
rung lag dabei in sehr langen Verweilzeiten des Feststoffes (1,3-12 Tage), die aus der
geringen Feststoffkonzentration im Zufluss resultierte. Durch die langen Verweilzei-
ten existiert tatsa¨chlich die Wahrscheinlichkeit des Wachstums u¨ber die Andockung
an die Pelletflocken im Schwebebett. Die vorhandene Anlagerungsfla¨che ist vielfach
gro¨ßer als die von kleinen Mikroflocken im Zulauf. Die Stro¨mung transportiert diese
u¨ber la¨ngere Zeit in Richtung des Schwebebettes, dort werden die Flocken aufge-
fangen und bleiben an den Pelletflocken haften, bis eine ausreichende Feststoffanrei-
cherung erreicht ist. Die Aggregate weisen Durchmesser dPF zwischen 0,25-0,29 mm
auf.
Das theoretische Parallelmodell von Yusa, gekennzeichnet durch das Wachstum von
diskreten Einzelpartikelschichten, ist unter bestimmten Prozessbedingungen reali-
sierbar (s. Abschnitt 5.1) und zeichnet sich durch hervorragende Strukturkennwerte
aus. Die Nachteile liegen jedoch in der Prozessfu¨hrung und den Kontrollmo¨glichkei-
ten.
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(a) Zwiebelstruktur (b) Himbeerstruktur
Abbildung 2.19: Postulierte Strukturen der Pelletflocken, stark vereinfacht
Aus den aufgefu¨hrten Betrachtungen wurde daher eine Erweiterung der urspru¨ng-
lichen Definition des Parallelsystems abgeleitet. Demzufolge ko¨nnen wa¨hrend der
gleichzeitigen Flockung und der mechanischen Syna¨rese neben dem Extremfall der
bekannten Zwiebelstruktur Abweichungen, bis hin zur neu postulierten Himbeer-
struktur entstehen (Abb. 2.19).
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Abbildung 2.20: Neuzuordnung der Literaturquellen hinsichtlich der erweiterten Struk-
turmodelle
3. Experimentelle Untersuchungen
Ziel der durchgefu¨hrten Laboruntersuchungen ist eine tiefgehende Grundlagenfor-
schung zur Pelletierungsflockung mit Fokus auf die Struktureigenschaften der er-
zeugten Pelletflocken und die prozessbeeinflussenden Systemparameter. Die Unter-
suchungen erfolgen an ausgewa¨hlten Partikelsystemen und Flockungsmitteln. Wei-
terhin sollen die verwendeten Reaktoren im Hinblick auf die Konstruktion und die
Betriebsweise dargestellt werden. Danach folgt die Beschreibung der Methoden zur
Herstellung der Pelletflocken gema¨ß dem postulierten strukturellen Aufbau. Den




Das Erreichen der in dieser Arbeit festgelegten Ziele erfordert einerseits den Einsatz
eines eindeutig definierten Parikelsystems (Strukturuntersuchungen) und anderer-
seits die Verwendung typischer Schlammsysteme, um den Prozess der Pelletierungs-
flockung im Allgemeinen charakterisieren zu ko¨nnen.
Im Verlauf der systematischen Untersuchungen wurden insgesamt vier Schlammsys-
teme betrachtet. Die Auswahl deckte den Bereich von typischen Suspensionen, mit
einem Modellschlamm und einigen realen Schlammsystemen ab. Hierbei handelte es
sich um:
• Kaolinsuspension aus dem Caminauer Kaolin Werk
• Eisenhydroxidschlamm aus der Grubenwasseraufbereitungsanlage Lichterfeld
• Spu¨lschlamm (Aluminiumhydroxid) aus dem Schlammabsetzbecken (Schacht-
teich) der Trinkwasseraufbereitungsanlage Wienrode
• Faulschlamm aus der Kla¨ranlage Cottbus



















Tabelle 3.1: Stoffeigenschaften der verwendeten Suspensionen und Schla¨mme
Kaolin Eisenhydroxid Spu¨lschlamm Faulschlamm Einheit Bestimmungsmethode
Farbe weiss braun gru¨n/braun schwarz - optische Beurteilung
Feststoffdichte 2,55 2,68 2,03 1,53 g/cm3 Pyknometer
spez. Ladungsmenge - -1,84 - -23 C/g Particle Charge Detector
Zeta-Potential -40 - -14 - mV Zetaphoremeter II
organische Substanz 0 7,2 52,63 62,24 % Muffeloffen bei 550◦C
d50 6,5 12,8
a 33.4 b - µm Mastersizer III
pH 7,1 10,6 7,5 7,67 - pH-Meter















Tabelle 3.2: Eigenschaften der verwendeten Flockungsmittel
Schlamm Flockungsmittel Hersteller Ionogenita¨t Molekulargewicht Aktivita¨t Ladungsdichtea
g/mol C/g
Z-7692 CIBA kationisch 5 ∗ 106 − 107 mittel 133
Kaolin C-498 Cytec kationisch 5 ∗ 106 stark 330
CF-2501 BASF kationisch hoch schwach 104
Eisenhydroxid 611BC DEGUSSA kationisch hoch schwach 135
Spu¨lschlamm Magnafloc 10 CIBA anionisch hoch mittel 283
Faulschlamm 855 BS DEGUSSA kationisch hoch mittelstark 261
agemessen mit Particle Charge Detector (PCD) der Fa. Mu¨tek(C - Coloumb)
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Abbildung 3.1: Struktur
”
card-house“ von Kaolinteilchen nach [103]
3.1.1.1 Kaolinsuspension
Umfangreiche Experimente zur Pelletierungsflockung wurden zum gro¨ßten Teil mit
der Kaolinsuspension durchgefu¨hrt. Der Grund dafu¨r ist die Mo¨glichkeit eines di-
rekten Vergleiches mit den Literaturangaben, da Kaolin oft als Modellschlamm in
Flockungsversuchen diente. Weiterhin ist die leichte Handhabung mit der Vorberei-
tung des Modellschlammes und Verfu¨gbarkeit u¨ber eine lange Versuchsdauer von
Vorteil.
Kaolin geho¨rt zu den Dreischichttonmineralien mit folgender Zusammensetzung:
Aluminiumsilikathydrat Al2[Si2O5(OH)4]. Die prima¨ren Teilchen weisen eine Pla¨tt-
chenstruktur mit einem Verha¨ltnis von La¨nge zu Dicke von 10:1 auf. Die einzel-
nen Pla¨ttchen haben eine hexagonale Kristallform [20]. Die Oberfla¨chen tragen eine
negative und die Kanten hingegen eine positive Ladung [66]. Die entgegengesetzt
geladenen Bereiche verursachen eine lose
”
card-house“ - Struktur in einem Partikel-
kollektiv (Abb. 3.1). Eine resultierende Ladung ergibt sich aus dem Einfluss der pH -
Bedingungen, weist aber u¨berwiegend negative Werte des Zetapotentiales auf (Abb.
3.2). Der Ladungsnullpunkt liegt im sehr sauren Milieu (Abb. 3.2).
Im Gegensatz zu anderen Tonmineralien kann dem Mineral Kaolin das Quellverhal-
ten im feuchten Zustand nicht nachgewiesen werden [60, 66]. Die Partikelgro¨ßen-
verteilung sollte deswegen im feuchten und im trockenen Zustand gleich bleiben.
Fu¨r das verwendete Kaolin betra¨gt der d50 - Wert ca. 6,5 µm, gemessen mit einem
Laserbeugungsspektrometer (Abb. 3.3). Fu¨r die Versuche wurde Kaolinsuspension
mit einer Massenkonzentration von 0,5% (Kegelreaktor) und 1% (Drehrohrreaktor)
durch Dispergieren der gewu¨nschten Massenmenge im Leitungswasser.
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Abbildung 3.2: Zetapotential von Kaolinteilchen, dispergiert in 0,001M KCl, gemessen
mit Zetasizer III der Fa. Malvern
Abbildung 3.3: Partikelgro¨ßenverteilung von Kaolin; Laserbeugungsspektrometer Helos,
dispergiert in Isopropanol
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3.1.1.2 Eisenhydroxidschlamm
Der in Pelletierversuchen verwendete Eisenhydroxidschlamm aus der Grubenwasser-
aufbereitungsanlage Lichterfelde entsteht nach der Behandlung von Bergbauwa¨ssern,
die mit saurem Grundwasser1 gespeist sind. Die Notwendigkeit der Anhebung des
pH-Wertes von 2,3 auf ca. 6,7 durch die Zugabe von Neutralisationsmitteln (z.B.
Branntkalk) fu¨hrt zum Ausfa¨llen eines zweiwertig gelo¨sten Eisens (Fe2+) als Ei-
senhydroxid (Fe(OH)3). Dieser Schlamm in Form einer braunen Suspension wird
in den Sedimentationsbecken zwischengelagert und entsprechend behandelt. In der
vermerkten Quelle [14] wird na¨her auf die Thematik der sauren Tagebauseen einge-
gangen.
Fu¨r die experimentellen Zwecke wurde 1%-ige Feststoffsuspension verwendet.
(a) Eisenhydroxid (b) Spu¨lschlamm
Abbildung 3.4: Partikelgro¨ßenverteilung ermittelt mit Laserbeugungsspektrometer, Mas-
tersizer der Fa. Malvern
3.1.1.3 Spu¨lschlamm
Der Spu¨lschlamm stammt aus einem Absetzteich einer Anlage zur Trinkwasserauf-
bereitung der Rappbodentalsperre. Die Aufbereitung erfolgt durch den Einsatz von
Aluminiumsalzen als Flockungsmittel. Der anfallende Spu¨lschlamm setzt sich haupt-
sa¨chlich aus Aluminiumhydroxid und einem großen Anteil an organischer Substanz
zusammen (s. Tab. 3.1). Die Abbildung 3.5b gibt die heterogene Zusammensetzung
des Spu¨lschlammes wieder. Der frisch anfallende Schlamm hat eine Feststoffkonzen-
tration von ca. 0,2%, und wird nachfolgend in Absetzgruben statisch eingedickt. Je
nach Entnahmestelle der Proben bezogen auf die Tiefe variiert die Schlammkonzen-
tration zwischen 2% (1 m unterhalb der Oberfla¨che) und 7% (6 m Tiefe). Fu¨r die
Untersuchungen wurden zwei Konzentrationsbereiche (1% und 2%) durch Verdu¨n-
nen mit Leitungswasser eingestellt.
1Saures Grundwasser entsteht infolge der Wasserdurchstro¨mung durch oxidierte Pyritschichten.
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(a) Eisenhydroxid (b) Spu¨lschlamm
Abbildung 3.5: Lichtmikroskopaufnahmen
3.1.1.4 Faulschlamm
Einen sehr schwierigen Versuchsstoff stellte der Faulschlamm der kommunalen Kla¨r-
anlage Cottbus dar. Dabei handelt sich um einen ausgefaulten Mischschlamm nach
etwa 27 Tagen Faulzeit bei einer Temperatur von 34◦C. Faulschlamm setzt sich aus
vielen verschiedenen Substanzen zusammen. Neben organischen und organisch abge-
bauten Stoffen sind u¨blicherweise Schwermetalle, O¨lru¨cksta¨nde, etc. im Schlamm ent-
halten. Die Zusammensetzung des Faulschlamms ist stark witterungsbedingt, auch
das Verha¨ltnis der Zahl der Industriebetriebe und landwirtschaftlichen Betriebe zur
Einwohnerzahl spiegelt sich darin wider. Ein Faulschlamm a¨ndert sich in seiner Zu-
sammensetzung nicht nur innerhalb von Wochen oder Monaten, auch innerhalb eines
Tages sind A¨nderungen zu beobachten.
Fu¨r die Versuche wurde eine 0,5%-ige Suspension verwendet. Die Orginalprobe mit
der FS-Konzentration von ca. 3% wurde ku¨hl gelagert und innerhalb von 2-3 Tagen
aufgebraucht, um die A¨nderungen in der Zusammensetzung so gering wie mo¨glich
zu halten.
3.1.2 Flockungsmittel
Fu¨r die Untersuchungen zur Pelletierungsflockung wurde eine Gruppe der handelsu¨b-
lichen Flockungsmittel entsprechend der Voruntersuchungen mit dem vorliegenden
Schlamm selektiv ausgewa¨hlt. In allen Fa¨llen handelt es sich um hochmolekulare
Polyacrylamide in Granulatform, die im deionisiertem Wasser bis zu einer Konzen-
tration von 0,1% aufgelo¨st werden. Die Charakteristika der verwendeten Flockungs-
mittel ist in Tabelle 3.2 zusammengefasst.
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3.2 Versuchsaufbau und Durchfu¨hrung
3.2.1 Verwendete Reaktoren
Ein Reaktor zur Pelletierungsflockung unterscheidet sich u. a. in der Bauweise von
den typischen Flockungsreaktoren. Auf die etablierten Konstruktionen wurde be-
reits unter Punkt 2.2 eingegangen. Diese weisen einige Gemeinsamkeiten auf. Eine
davon ist das Vorhandensein der großfla¨chigen Innenra¨ume oder Ru¨hrerbla¨tter zur
Ausu¨bung der mechanischen Syna¨rese.
3.2.1.1 Drehrohrreaktor
Der hier verwendete Drehrohrreaktor besitzt geometrische Analogien zu Yusa’s ers-
tem Reaktor und zur klassischen Pelletiertrommel. Es handelt es sich um einen
aus Plexiglas gebauten Drehrohrreaktor mit einem Innendurchmesser von 10 cm
und einer La¨nge von 10 cm. Der Reaktor liegt auf zwei drehbaren Rollen und wird
u¨ber einen spannungsgeregelten Motor angetrieben. Die Untersuchungen wurden im
Drehzahlbereich zwischen 20 und 60 U/min durchgefu¨hrt. Die Rotation ruft die Roll-
bewegung der Aggregate auf der gekru¨mmten Innenfla¨che hervor und induziert die
mechanische Syna¨rese. Die obere Grenze der Drehzahl wird durch den eindeutigen
Eintritt der Zersto¨rungsvorga¨nge bestimmt. Die Pelletflocken werden aus 100 ml
einer max. 1%igen Kaolinsuspension hergestellt. Bei der eingestellten La¨nge und
Fu¨llmenge des Reaktors wird sichergestellt, dass die gebildeten Pelletflocken aus-
reichend Platz zum Abrollen haben. Der Wasserstand befindet sich unterhalb des
Levels der horizontalen Reaktorachse. Die Arbeitsweise entspricht der eines Trom-
melmischers. Auf der gekru¨mmten Oberfla¨che befindet sich eine O¨ffnung, die der
Reaktionskomponentenzugabe und der Beprobung dient.
Abbildung 3.6: Drehrohrreaktor, schematisch
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3.2.1.2 Kegelreaktor
Der zweite verwendete Reaktor2 besteht aus einem kreisfo¨rmigen Plexiglasbeha¨lter
mit einem Durchmesser von 550 mm und einer Ho¨he von 115 mm. Der Aufbau
a¨hnelt ansatzweise dem Pelletierteller. Der Boden la¨uft trichterfo¨rmig in der Mitte
zusammen. Zentral in diesem Trichter ist ein spezieller Kegel aus Kunststoff ein-
gebracht, der die Aufgabe hat, die Ausbildung eines Totraumes direkt unter dem
Ru¨hrerblatt zu vermeiden. Weiterhin fo¨rdert der Kegel die mechanische Syna¨rese.
Durch die Druckunterschiede werden die Pelletflocken in seine Richtung gedru¨ckt
und aufgrund der Gravitationskraft rollen sie wieder nach unten.
Im Rahmen der Konstruktionsoptimierung stellte sich heraus, dass ein großfla¨chiges
Ru¨hrerblatt und 3 Stromsto¨rer aus Aluminium, welche in einem Winkel von 120◦
versetzt zur Innenwand angeordnet sind, am effektivsten die Bildung von Pelletflo-
cken unterstu¨tzen.
Abbildung 3.7: Kegelreaktor, schematisch
Das Ru¨hrerblatt ist ho¨henverstellbar und rotiert wa¨hrend der Untersuchungen mit
Drehzahflen n von 17 bis 30 U/min. Die Drehzahl la¨sst sich u¨ber einen Frequenzum-
richter steuern. Die Stromsto¨rer unterteilen den Reaktor in Bereiche mit verschie-
denen Stro¨mungsverha¨ltnissen (Abb. 4.7) Dies fu¨hrt zu relativen Geschwindigkeits-
differenzen zwischen der festen und der flu¨ssigen Phase und zwingt die Pelletflocken
ihre regula¨re Stro¨mungsbahnen zu verlassen.
Fertige Pelletflocken werden durch den Bodenauslass am Kegelfuss entfernt.
2Technische Zeichnung des Reaktors befindet sich im Anhang (Abb. A.2)
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3.2.2 Herstellung der Pelletflocken
3.2.2.1 Pelletflocken mit Zwiebelstruktur
In Anlehnung an die Modellvorstellung von Yusa ist eine Methodik ausgearbeitet
worden, die den schichtweisen Aufbau von Pelletflocken auf Mutterkeimen verwirk-
licht und dabei eine kontinuierliche Erfassung der Aggregateigenschaften ermo¨glicht.
Es wurde davon ausgegangen, dass diese Wachstumsweise eine portionierte Zugabe
der Reaktionskomponenten erfordert. Einige Berichte belegen, dass die gestaffelte
Dosierung der Flockungsmittel zur Erho¨hung der Flockendichte fu¨hrt [36, 45, 87].
Die Portionierung kann entsprechend der Prozessfu¨hrung entweder zeitlich fu¨r batch-
Prozesse oder ra¨umlich fu¨r Durchflussreaktoren getrennt werden, damit genug Zeit
fu¨r die Anlagerung und positionsgu¨nstige Orientierung der Teilchen auf der Mutter-
flocke zur Verfu¨gung steht.
Mit der Idee der ra¨umlichen Portionierung in der Pelletierungsflockung setzte sich be-
reitsBa¨hr auseinander [9], indem sie die Zugabestellen (jeweils 5 fu¨r Suspension und
Flockungsmittel) u¨ber die La¨nge des Drehrohrreaktors verteilte und kontinuierlich
dosierte, um schließlich die fertigen Agglomerate an einem Rohrende zu entnehmen.
Trotz ihrer Schlussfolgerung der Bildung einer Zwiebelstruktur wird hier bezwei-
felt, dass wa¨hrend dieser Prozessweise schalenartige Pelletflocken entstanden sind.
Eine derartige Zugabe u¨ber wenige Injektionspunkte garantiert nicht den postulier-
ten Aufbau. Aufgrund der neuesten Erkenntnisse werden diese Pelletflocken als eine
Kombination der Zwiebel- und der Himbeerstruktur gesehen. Nach der wo¨rtlichen
Interpretation der Definition von Yusa erfolgt das schichtweise Wachstum, wenn
die Zuwachsrate mit der Partikel- oder Mikroflockengro¨ße korreliert. Dies konnte
wa¨hrend einer abwechselnden Beaufschlagung mit Teilchen und Flockungsmitteln
eines fixierten Glaskeimes von Ba¨hr nachgewiesen werden. Die dabei gewonnenen
Erkenntnisse gelten jedoch nur fu¨r Einzelaggregate, deren Herstellungsmodus nicht
in die Realita¨t zu u¨bertragen ist.
Diese zwei Herstellungsansa¨tze von Ba¨hr (Komponentenportionierung, Keimver-
wendung) wurden kombiniert, um in einem Drehrohrreaktor gro¨ßere Menge an Pel-
letflocken herzustellen. Dabei wurde eine diskontinuierliche Betriebsweise gewa¨hlt,
um die zeitliche A¨nderung der Pelletflockeneigenschaften zu erfassen.
In dieser Untersuchungsreihe wurde ausschließlich die Kaolinsuspension verwendet.
Es kamen speziell pra¨parierte Kaolinagglomerate zum Einsatz, um das Wachstum
zu verfolgen. Diese wurden im Vorfeld im Spru¨hagglomerator aus Kaolinpulver und
PVA als Bindemittel hergestellt. Nach der Aussiebung der gewu¨nschten Klassen-
gro¨ßen (dK = 400÷500 µm) wurden sie mit einer blauen Acrylfarbe bespru¨ht, um
ihnen die Stabilita¨t gegen das Resuspendieren zu verleihen und die angewachsenen
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Schichten gut zu erkennen.
Als Nachweis fu¨r die Stabilita¨t der Startkeime dienten Werte aus einem Versuch, in
dem die Startkeime einer Beanspruchung (3min Rotation bei 20 U/min) unterzogen
wurden und ihre Gro¨ße mit dem Ausgangszustand verglichen wurde. Die in Abbil-
dung 3.8 dargestellten Summenha¨ufigkeiten der Startkeime (Beispiel fu¨r Keime mit
dK zwischen 500-630 µm) in verschiedenen Zusta¨nden belegen, dass diese sehr stabil
bleiben und lediglich geringfu¨gig durch die Wasseraufnahme aufquellen.
(a) Kaolinagglomerate bedeckt mit blauer
Acrylfarbe als Startkeime
(b) PGV der Keime ohne und nach der Be-
anspruchung
Abbildung 3.8: Startkeime fu¨r die Einzelschicht-Wachstumsversche
Die schichtweise Anlagerung wurde realisiert, indem eine Startmenge an Keimen
von 1,5 g, im Drehrohrreaktor platziert und zu Beginn mit Flockungsmittel (100
ml, 0,05%) bei 1-minu¨tiger Verweilzeit und entsprechender Drehzahl benetzt wurde.
Nach der Entfernung des Flockungsmittels durch Abgießen wurde die Kaolinsuspen-
sion (100 ml, 0,5%) eingebracht und eine 2-minu¨tige Rotation durchgefu¨hrt. Vor der
erneuten Flockungsmittelzugabe wurde die Suspension mo¨glichst vollsta¨ndig ent-
fernt. Diese Vorgehensweise wurde so oft wiederholt bis sich eine Stagnation des
Wachstums der Pelletflocken einstellte.
Der Wachstumsprozess in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl (20, 30, 40, 50 und 60
U/min) bis zur Einstellung des Gleichgewichtzustandes (Zuwachs = Abtrag) wurde
kontinuierlich u¨berwacht3. Als Abbruchkriterium des Schichtenwachstums war die
Konstanz der 3 bis 4 hintereinander folgenden Messwerte der mittleren Gro¨ße der
Pelletflocken festgelegt. Anschließend wurden die Pelletflocken der weiterfu¨hrenden
Analyse unterzogen.
3.2.2.2 Pelletflocken mit Himbeerstruktur
Der Vorschlag einer Himbeerstruktur in der Pelletierungsflockung als das sehr wahr-
scheinliche Ergebnis, resultiert aus der zufa¨lligen Natur des Flockungsvorganges (s.
3Die Beschreibung der Methodik befindet sich unter Punkt 3.3.2.1
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Abschnitt 2.5). Den Literaturangaben zufolge wird der Schlamm u¨berwiegend mit
dem Flockungsmittel im optimalen Verha¨ltnis im Eingangsbereich des Reaktors ver-
mischt und wa¨hrend der vorgegebenen Zeit pelletiert.
Die grundsa¨tzliche Prozessfu¨hrung wurde hier in diskontinuierlicher Weise u¨bernom-
men und bei allen untersuchten Suspensionen beigehalten. D.h. eine vordefinierte
Probenmenge4 wurde mit der optimalen Flockungsmittelmenge zu Beginn vermischt.
Unmittelbar nach der Verteilung der Reaktionskomponenten kam es zur Entstehung
der Flocken und allma¨hlich der Pelletflocken, die zu verschiedenen Zeiten untersucht
wurden. Die Probenahme erfolgte bei 15 s, 30 s, 1 min, 3 min, 5 min, 10 min, 15
min und 30 min, (60 min - ausgewa¨hlte Messreihen), ohne die Aggregate zu zersto¨-
ren. Diese Versuchsreihen wurden bei den fu¨r die jeweilige Suspension vorbestimm-
ten Drehzahlen (Energieeintra¨gen) und bei der Variation anderer Prozessparameter
aufgenommen.
3.3 Auswertungsmethoden
3.3.1 Bestimmung des Energieeintrages
Der Energieeintrag ist einer der wichtigsten Prozessparameter in der Aggregation.
Aus der Literatur sind einige Methoden zur Bestimmung des Energieeintrages in
Anlehnung an den Klute und Camp-Ansatz (Gl. 2.7) bekannt [19].
Zu den ga¨ngigen Methoden geho¨ren die Drehmomentmethode [11] und die Leistungs-
aufnahme bei leerem und beladenem Reaktor [78].
Die zweite Methode brachte im Fall des Drehrohrreaktors keine sinnvollen Werte, da
sich aufgrund der relativ geringen Wassermenge die Leistungsaufnahme nicht a¨nder-
te, weshalb in diesem Fall nur eine subjektive Beschreibung der Stro¨mung erfolgte.
Es wurde eine Mixtur aus dem Lo¨sungsmittel CCL4 und Hammerschlaglack verwen-
det [62]. Durch die in der Suspension befindlichen feinen Metallpartikel la¨sst sich die
Stro¨mungsstruktur visualisieren. Die sich bei verschiedenen Drehzahlen ergebenden
Stro¨mungsverha¨ltnisse wurden durch Bildaufnahmen festgehalten.
Im zweiten Reaktor erfolgte die Bestimmung der Energiedissipationsrate (Gl. 2.3)






Hierbei kam das regelbares Ru¨hrwerk RZR 2102 der Fa. Heidolph mit integriertem
Modus zur Anzeige des Drehmoments zum Einsatz. Die Daten wurden u¨ber eine
4100 ml der Kaolinsuspension im Drehrohrreaktor und 10 l jeder Schlammsuspension im Ke-
gelreaktor
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serielle Schnittstelle an den Computer u¨bertragen und ausgewertet. Die Drehmo-
mentmessung erfolgte fu¨r den zutreffenden Drehzahlbereich von 15 bis 30 U/min.
Das Prinzip basierte auf der Bestimmung der Drehmomentdifferenz zwischen leerem
und vollem Reaktor (10 l), die anschließend in die (Gl. 3.1) eingeht. Die Messung
wurde fu¨r die Fa¨lle mit und ohne Stromsto¨rer duchgefu¨hrt und jeweils drei Mal wie-
derholt.
Die experimentelle Ermittlung der Dissipationsrate dient zur Bestimmung ihres Ein-
flusses auf die Aggregatgro¨ße (Gl. 2.11). Daru¨ber hinaus erlauben die gewonnenen
Erkenntnisse die Aussagen u¨ber die Zersto¨rungsmechanismen der Pelletflocken.
3.3.2 Charakterisierung der Pelletflocken mittels Bildanalyse
Die Verwendung der Bildanalyse geho¨rt zu den a¨ltesten Methoden der Partikel-
charakterisierung [18, 21, 39, 41] und steht auch hier im Mittelpunkt der Unter-
suchungsmethoden. Das verwendete System besteht aus einem optischen Mikroskop
(MZ8, Leica), einer Digitalkamera (DFC 280, Leica) mit der Auflo¨sung von 1,3 Mio.
Pixel und einem Softwarepaket zur Bildauswertung (Q600 HRSYS, Leica). Mit Mi-
kroskop und Kamera sind Vergro¨ßerungen von 6,3 bis 50x einstellbar. Die Software
bietet umfangreiche Hilfsmittel an, um bestmo¨gliche Bilder zu erhalten und Struktur-
parameter zu untersuchen. Folgende Aspekte wurden mittels dieser Methode erfasst:
• Wachstumsvorga¨nge und Gro¨ßenverteilung der Pelletflocken
• Strukturanalyse
3.3.2.1 Wachstumsvorga¨nge und Gro¨ßenverteilung der Pelletflocken
Zur Beobachtung der Wachstumsvorga¨nge wurde eine geringe Menge an Pelletflocken
der beiden Strukturen wa¨hrend und/oder zum Schluss des Prozesses entnommen und
auf der Petrischale im Wasser unter dem Mikroskop bei der kleinsten Vergro¨ßerung
(6,3x) positioniert. Die Bilder der zu vermessenden Pelletflocken wurden u¨ber eine an
das Mikroskop angeschlossene Kamera aufgenommen und mittels der Bildanalyse-
Software ausgewertet. Folglich wurden die Datensa¨tze aus mindestens 10 Bildern5
in die Q3-Verteilungen umgewandelt und anhand des Medianwertes d50 der Wachs-
tumsfortschritt bei den gegebenen Prozessbedingungen beobachtet.
3.3.2.2 Strukturaspekte
Die komplette Erfassung der Struktureigenschaften umfasst die Untersuchungen zur
a¨ußeren und inneren Morphologie von der Makro- bis in die Mikroebene der Aggre-
5Die analysierte Pelletflockenzahl variierte zwischen 200-300 bis u¨ber 1000, je nach momentaner
Gro¨ße.
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gate. Dies erfordert die Verknu¨pfung verschiedener Informationen durch die nachfol-
gend beschriebenen Methoden [23].
A¨ußere Morphologie
Die Beschreibung der a¨ußeren Morphologie der Pelletflocken beinhaltet zum Teil
subjektive Aussagen u¨ber ihre Gestalt bei unterschiedlichen Prozessbedingungen,
die anhand der Bildanalyse6 gewonnen werden. Diese Aussagen werden durch die
Angaben der geometrischen Parameter wie fla¨chena¨quivalenter Durchmesser (da¨q)
und der sogenannten Rundheit R (engl. roundness) erga¨nzt. Die Erfassung dieses
Formfaktors erfolgt gleichzeitig mit der Bestimmung der Aggregatgro¨ßen unter dem
Mikroskop. Die Rundheit wird durch die Gleichung 3.27 beschrieben und nimmt fu¨r
die Kreisform den kleinsten Wert von 1 ein.
R =
U2
1, 064 · 4piA (3.2)
Eine weitere Interpretation des Formfaktors bildet das Verha¨ltnis8 des gemessenen
Umfanges zum fla¨chena¨quivalenten Umfang in der untersuchten Ebene eines Aggre-
gatschnittes, das fu¨r ausgewa¨hlte Versuchsreihen bestimmt wird (s. Abschnitt 6.1.2).
Innere Morphologie
Die Aufschlu¨sse u¨ber den inneren Aufbau der Pelletflocken werden durch das Ein-
betten in einen Kunststoffharz gewonnen. Diese Methode ermo¨glicht die Fixierung
des Objektes und seine anschließende Zerlegung in sehr du¨nne Mikrotomschnitte, die
mittels Bildanalyse ausgewertet werden. Diese Methodik hat sich trotz der starken
Vereinfachung der dreidimensionalen Strukturen in zweidimensionale Projektionsfla¨-
chen bereits fu¨r a¨hnliche Problemstellungen vielfach bewa¨hrt [40, 84]. Eine Fixierung
der Objekte bietet auch das Einfrierverfahren [85], jedoch ist dieses Verfahren in Aus-
stattung und Probenaufbereitung weit aufwa¨ndiger.
6Es wurden zwei Bildanalysesysteme zur Auswertung verwendet. Die Formangaben der
Camsizer-Bildanalyse basieren auf der Bestimmung der Spha¨rizita¨t (Gl. 2.10) und der Leica-
Bildanalyse auf der Rundheit (Gl. 3.2). Die beiden Angaben ko¨nnen nicht direkt miteinander
vergliechen werden, da die Gleichungsparameter (z. B. Umfang) mit unterschiedlichen Cameraauf-
lo¨sungen bestimmt werden. Die A¨nderung der a¨ußeren Morphologie wird hauptsa¨chlich auf der
Grundlage der Rundheit (R≥1) bewertet. Die Spha¨rizita¨t (1÷0) im festgelegten Bereich dient le-
diglich als Kriterium zur Eingrenzung der Pelletflockenpopulationen, deren Porosita¨t mo¨glichst
unverfa¨lscht aus der Sedimentationsanalyse berechnten werden soll (s. Abschnitt 3.3.3.1).
71,064 - Korrekturbeiwert der Bildanalysesoftware Leica
8Dieser Formfaktor wurde wegen der noch feineren Kameraauflo¨sung eingefu¨hrt. Die Daten (vor
allem der Umfang) und folglich das berechnete Verha¨ltnis gelten fu¨r eine Mikroskopvergro¨ßerung
von 20x (s. Abschnitt 6.1.2). Demzufolge fa¨llt das Verha¨ltnis bedeutend gro¨ßer aus. Vergleiche
(Abb. 6.5) und (Abb. 6.7).
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Die Fixierung in Harz9 erforderte zuna¨chst eine Entwa¨sserungsprozedur10, die den
vollsta¨ndigen Austauch des Wassers gegen das Harz gewa¨hrleistet. Die in der Kunst-
stoffmatrize erstarrten Objekte wurden anschließend auf speziellen Blockhaltern
(3.9b) fixiert11 und mittels eines Rotationsmikrotoms (HM 360, Microm, Walldorf)
in ca. 5 bis 10 µm du¨nne Pra¨parate geschnitten. Die Abbildung 3.9 stellt den Auf-
bereitungsvorgang der Proben dar. Die Festigkeit der Pelletflocken und ihre runde
Form gewa¨hren, dass diese gegen unerwu¨nschte strukturelle Vera¨nderungen wa¨hrend
der Prozedur relativ unempfindlich sind.
(a) Objekt im Harz (b) Schneiden der Pra¨parate (c) Pra¨parate auf einem Ob-
jekttra¨ger
Abbildung 3.9: Aufbereitung der Proben fu¨r mikroskopische Untersuchungen; hier Pel-
letflocken aus Eisenhydroxid
Die fertigen Proben konnten danach unter dem Mikroskop mit der Digitalkamera
bei optimalen Lichtverha¨ltnissen erfasst und der Analyse unterzogen werden, wie
die Abbildung 3.10 beispielweise darstellt.
In diesem Zusammenhang wurden die Informationen u¨ber das Innere der Pellet-
flocken, insbesondere u¨ber die sogenannte Schnittporosita¨t gewonnen. Diese Analy-
se basiert auf der Ermittlung der Porenfla¨che zur gesamten Aggregatschnittfla¨che.
Unter der Annahme der zufa¨lligen und gleichma¨ßigen Porenverteilung im Aggregat
kann die Schnittfla¨chenporosita¨t als Volumenporosita¨t betrachtet werden. Diese Vor-
gehensweise wurde zur Ermittlung der Makroporosita¨t angewandt.
Als Makroporosita¨t werden in diesem Sinne alle Poren definiert, die sich unter dem
Lichtmikroskop bei einer festgelegten Einstellung detektieren lassen. Diese Einstel-
lung entspricht der Vergro¨ßerung12 von 20x und wurde so gewa¨hlt, dass eine kom-
plette Aggregatscheibe im Messfenster sichtbar wurde (Abb. 3.10). Die kleinste, gut
9Zum Einsatz kam Historesin-Embedding Kit 7022 von Leica. Es setzt sich aus einem Grund-
harz (2-Hydroxyethyl Methacryl), Aktivator (Dibenzoyl Peroxid), und Ha¨rter (Dimethyl Sulfoxid)
zusammen.
10einstu¨ndiges Eintauchen der Aggregate in eine Mixtur aus Harz (70%) und Alkohol (30%)
11Dabei wurde das Historesin Mounting Medium, Leica verwendet.
121 Pixel = 2,19 µm
48 3. Experimentelle Untersuchungen
(a) Bildeinzug (b) Erfassung der Makroporen
Abbildung 3.10: Beispiel der Bildanalyse zur Ermittlung der Makroporosita¨t in Pellet-
flocken mit Himbeerstruktur
detektierbare Porengro¨ße wurde dabei mit 50 µm fla¨chena¨quivalentem Durchmesser
festgelegt. Kleinere Poren fanden keine Beru¨cksichtigung. Sie wurden der Mikroporo-
sita¨t zugeordnet. Die Erfassung der Dimensionen der Makroporen erforderte teilweise
eine Schließung der Pore im graphischen Verfahren. Dies ist in der Abbildung 3.11
schematisch dargestellt.
Abbildung 3.11: Vorgehensweise bei der Porenschließung
Die innere Struktur auf der Mikroebene wird mit Hilfe der Raster-Elektronen-Mikroskop
(REM) Aufnahmen sichtbar gemacht. Erst diese Vergro¨ßerung liefert die Aufschlu¨s-
se u¨ber die Partikelkonstitution und die Mikroporosita¨t. Die Aufnahmen wurden
extern im ZAL13 gefertigt. Diese Prozedur erforderte im Vorfeld das feine Polieren
und die Beschichtung der fixierten Pelletflocke mit Gold. Hierbei konnten ebenfalls
die im Harz eingebetteten Aggregate verwendet werden.
Fraktale Dimension
Die fraktale Dimension (df) stellt eine weitere Mo¨glichkeit dar, mathematisch die
13Zentrales Analytisches Labor, BTU Cottbus
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komplexen Strukturen allgemein zu beschreiben [43]. In der ersten Phase der Aggre-
gation ko¨nnen Flocken mit unterschiedlichem strukturellen Aufbau entstehen. Wenn
eine Flocke aus hunderten oder tausenden von Prima¨rpartikeln besteht, ist die An-
zahl der mo¨glichen Endformen praktisch unza¨hlig. Demzufolge ist es nicht mo¨glich
eine Flockenstruktur eindeutig zu beschreiben. Dies trifft ebenso fu¨r die Pelletflo-
cken zu. Die Angabe der fraktalen Dimension df aus der Gleichung (Gl. 3.3) gibt
Auskunft daru¨ber, wie offen bzw. wie kompakt eine Flocke ist:
m ∝ Ldf (3.3)
Infolgedessen ko¨nnen die Flocken als nicht nur ganzzahlige Dimensionsobjekte ge-
Abbildung 3.12: Schematische Darstellung der Unterschiede in der fraktalen Dimension
[43]
sehen werden. Nach dem Auftragen der Masse des Fraktalobjektes u¨ber seine Gro¨ße
(Durchmesser, La¨nge) ergibt sich eine Gerade mit einer definierten Steigung, die
wie folgt interpretiert wird: Im dreidimensionalen Raum bedeutet df= 1 ein linear
aufgebautes Aggregat und df → 3 eine zunehmend kompaktere Form, die der Form
einer Kugel a¨hnelt. Bei fraktalen Dimensionen von 3 ist der Aufbau der Aggregate
vom Keim aus gleichma¨ßig, oberfla¨chengesteuert; d.h. die Dichte und Porosita¨t sind
unabha¨ngig vom Radius. Fu¨r die klassischen Flocken werden fraktale Dimensionen
beispielsweise von 1,7 bis 2,5 angegeben [61].
Pelletflocken sind keine typischen fraktalen Objekte. Dessen ungeachtet wird die
fraktale Dimension als Strukturzahl bei der Charakterisierung der Pelletflocken ver-
wendet, um die Differenzen in der Aufbaustruktur aufzuzeigen und einen vergleichen-
den Bezug zu klassischen Flocken herzustellen. In diesem Zusammenhang wird die
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Pelletflockenbeschreibung mit dem Begriff Clusteraufbau unterstu¨tzt, dessen Her-
kunft aus der Flockenbeschreibungmethode Clusteranalyse abgeleitet wurde [13, 83,
84].
3.3.3 Charakterisierung der Pelletflocken mittels Sedimen-
tationsanalyse
Die Sedimentationsanalyse im Fluid ist eine der am weitesten verbreiteten Methoden
zur Charakterisierung der Partikelsysteme [86, 110, 53, 74]. Aus dem Kra¨ftegleichge-
wicht (Gl. 3.4) bei der Kenntnis zusa¨tzlicher relevanten Parameter lassen sich Dichte
[110] und andere Eigenschaften (z.B. die fraktale Dimension [61]) bestimmen.
Abbildung 3.13: Aufbauschema des Camsizers
Die Pelletflocken als sehr stabile und anna¨hrend runde Aggregate lassen sich sehr er-
folgreich der Sedimentationsanalyse unterziehen. Die Messungen erfolgten im Camsizer-
Messgera¨t der Fa. Retsch, dessen Anwendung normalerweise auf der Gro¨ßenanalyse
trockener und rieselfa¨higer Schu¨ttgu¨ter liegt. Das Gera¨t wurde speziell fu¨r die Sink-
geschwindigkeitsbestimmung technisch und softwarema¨ßig umgeru¨stet (Abb. 3.13).
Das Arbeitsprizip basiert auf der Analyse verschiedener Parameter (u.a. fla¨chena¨qui-
valenter Durchmesser, Umfang und Sedimentationsgeschwindigkeit) aus den mit der
CCD-Kamera aufgenommenen Bildern. Fu¨r eine korrekte Durchfu¨hrung der Mes-
sung war es erforderlich, dass die Aggregate mit Hilfe einer Pipette einzeln in die
Mitte des Messschachtes14 eingebracht wurden und sich damit in der Scha¨rfebene der
Aufnahmerichtung befanden. Weiterhin war es notwendig, das Wasser zu entgasen15,
um die Luftblasenbildung zu vermeiden. Eine Ruhezeit von mindestens 15 min in
der Sedimentationssa¨ule vor jeder Messreihe wurde eingehalten, um eine ungesto¨rte
Aggregatsedimentation zu erreichen.
14rechteckige Sedimentationssa¨ule aus Plexiglas mit Abmessungen H>30 cm, B1=6,2 cm,
B2=7,6 cm
15Nach Wasserentnahname aus der Leitung stand es mind. 24 Stunden im Beha¨lter.
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Um die Verla¨sslichkeit der Camsizer-Daten zu gewa¨hrleisten, wurde das Gera¨t neu
kalibriert. Dazu dienten 10 PVC-Ku¨gelchen mit bekannter Dichte (ρ=1375 kg/m3)
und einem Durchmesser von 2 mm ±0,05 mm als Referenzobjekte, deren Sedimen-
tationsgeschwindigkeit vorher iterativ berechnet wurde. Die Genauigkeit der CCD-
Kamera im Hinblick auf die Gro¨ßenerfassung der sedimentierenden Partikel wurde
zusa¨tzlich mit dem Bildanalysesystem16 besta¨tigt.
(a) U¨berpru¨fung der Gro¨ßenerfassung an-
hand von Referenzgro¨ßen aus der Bild-
analyse
(b) Vergleich der iterativ bestimmten Sedi-
mentationsgeschwindigkeit mit den Camsi-
zerwerten
Abbildung 3.14: Schritte der Kalibrierungsprozedur des Camsizers
Der Vergleich der Gro¨ßen mit beiden Verfahren ergab eine Abweichung von ±1,2%
und bei den Sedimentationsgeschwindigkeiten betra¨gt der Fehler zwischen den ge-
messenen Geschwindigkeiten und den theoretisch zu erwarteten Geschwindigkeiten
maximal 5,3 %. Die Gru¨nde fu¨r die Abweichungen zwischen den Geschwindigkeiten
liegen unter anderem in der verwendeten Approximationsfunktion des Cw-Wertes
(Gl. 3.7), da diese bereits einen maximalen Fehler von 6 % zula¨sst [94]. Nach der
Auswertung der Messdaten (Abb. 3.14) wird die Messgenauigkeit des Camsizer-
Gera¨tes als ausreichend bewertet. Die Aggregate werden wa¨hrend der stationa¨ren
Phase des Sedimentationsvorganges optisch erfasst [120]. Eine Versuchsreihe um-
fasste die Vermessung von etwa 150 bis 200 Pelletflocken (mit wenigen Ausnahmen)
im Spha¨rizita¨tsbereich von 0,9 bis 1,017. Die Festlegung dieses Spha¨rizita¨tsbereiches
gewa¨hrleistet mo¨glichst runde Pelletflocken (Abb. 3.15) und rechtfertigt die Annah-
me einer Kugel wa¨hrend der Sedimentation.
16Zur erfolgreichen Auswertung war im Vorfeld eine Kalibrierung des Systems erforderlich. Hier-
fu¨r werden genormte La¨ngenelemente herangezogen und abgeglichen. Fu¨r diese Kombination aus
der gewa¨hlten Kameraeinstellung und dem Leica-Systems folgt eine dargestellte Pixelgro¨ße von
0,0265 mm, welche somit der vorliegenden Rasterung des Bildes entspricht.
17Aggregate in folgenden Spha¨rizita¨tsbereichen wurden in Berechnungen beru¨cksichtigt:
Pelletflocken mit Zwiebelstruktur (Kaolin) : 0,97 - 1
Pelletflocken mit Himbeerstruktur (Kaolin): 0,9 - 1,
Pelletflocken mit Himbeerstruktur (reale Schla¨mme): 0,81 - 1
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Abbildung 3.15: Spha¨rizita¨t in Abha¨ngigkeit der Partikelform
3.3.3.1 Dichtebestimmung
Fu¨r das Kra¨ftegleichgewicht eines stationa¨r sedimentierenden Partikels gilt:
FG = FA + FW (3.4)
Fu¨r die Pelletflocken (PF ) ergibt sich daraus die Gleichung:
ρPF · VPF · g = ρW · VPF · g + 1
2
· v2S · ρW · pi · A · CW (Re) (3.5)
Nach der Beru¨cksichtigung der Reynolds-Zahl unter dem Spha¨rizita¨tseinfluss im fest-
gelegten Bereich [22]:
Re =
v · dPF · ρW
η ·Ψ , (3.6)
und der Ermittlung des daraus resultierenden Widerstandsbeiwertes fu¨r den U¨ber-
gangsberich18 im Sedimentationsregime mit Hilfe der Approximationsfunktion nach







+ 0, 4, (3.7)





2 · CW · ρW
dPF · g + ρW (3.8)
18Als U¨bergangsbereich gilt die Bedingung 0,25<Re<1000. BerechneteRe-Zahlen und CW -Werte
fu¨r ausgewa¨hlte Versuchsreihen sind im Anhang (Tab. A.3) zu finden.
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Die Dichte des Wassers ρW betra¨gt 998,14 kg/m
3
. Die dynamische Viskosita¨t η
wurde mit 979 ∗ 10−6 Pas bei einer Wassertemperatur t = 21◦ angenommen.
Fu¨r den erweiterten Vergleich soll hier noch die effektive Dichte eingefu¨hrt werden
[110]:
ρe = ρPF − ρW = (1− εP )(ρFS − ρW ) (3.9)
Die Gleichung 3.8 gilt fu¨r eine ideale, nicht durchstro¨mte Kugel, wird aber oft als
Dichteberechnungsgrundlage fu¨r irregula¨re und sehr poro¨se Flockenstrukturen ver-
wendet. Einige Autoren bezweifeln jedoch die Korrektheit einer solchen Vorgehens-
weise aufgrund der mo¨glichen Aggregatdurchstro¨mung bei der Sedimentation frak-
taler Aggregate [75, 76, 111] oder Belebtschlammflocken [54, 42]. Andere Untersu-
chungen mit Modellko¨rpern (hochporo¨se spha¨rische Stahlwollekugeln im Vergleich
zu gleichen Kugel aber gefu¨llt mit Agar) zeigen unbedeutende Unterschiede in den
stationa¨ren Sedimentationsgeschwindigkeiten [118].
Den Ausgangspunkt fu¨r die Annahme der Nicht-Durchstro¨mung der Pelletflocken
bilden die Untersuchungen von Matsumoto und Suganuma [75]. Sie belegen,
dass, wenn der normalisierte Flockenradius β (Gl. 3.10) gro¨ßer als 20 ist, die Durch-
stro¨mung durch die poro¨se Struktur wa¨hrend der Sedimentation mit sehr geringem
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(3.11)
Eine u¨berschla¨gige Berechnung der Permeabilita¨t auf Grundlage der typischen Kaolin-
Pelletflocken aus Abbildung 6.12 mit εP = 0,86 und dP = d50 = 6,5 µm ergibt
k = 5, 575−12 m2 und ferner β ≈ 425 fu¨r dPF = 2 mm. Diese Zahl besta¨tigt, dass
die innere Flu¨ssigkeit wa¨hrend der Aggregatbewegung weitestgehend immobilisiert
ist.
Die aus der Sedimentationsgeschwindigkeit berechnete Dichte kann ohnehin auf-
grund der Ungleichma¨ßigkeit der Aggregatoberfla¨che verfa¨lscht werden. In [73] wird
daruf hingewisen, dass die Unregelma¨ßigkeiten an der Oberfla¨che zur Erho¨hung des
Sedimentationswiderstandes fu¨hren ko¨nnen. Da jedoch dieser Effekt mehr oder we-
niger bei allen Pelletflocken auftritt, bleibt er unberu¨cksichtigt.
Eine Gegenu¨berstellung der Dichten gleichen Pelletflocken aus zwei unabha¨ngigen
Messverfahren19 ergab eine gute U¨bereinstimmung der Werte und weist auf die
19Eine Messung umfasste die Berechnung der Dichte von ca. 10 kugelnahen Pelletflocken (Ψ ≈ 1)
u¨ber die Sedimentationsanalyse. Danach wurde das Volumen u¨ber die Bildanalyse und folglich die
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Sedimentationsanalyse als eine zuverla¨ssige Dichtebestimmungsmethode hin (Abb.
A.12).
3.3.3.2 Bestimmung der Gesamtporosita¨t
Die Porosita¨t εP beschreibt das Verha¨ltnis des Porenvolumens zum Gesamtvolumen
eines poro¨sen Ko¨rpers. Die Sedimentationsanalyse liefert die Informationen u¨ber die
gesamte Porosita¨t(Gl. 2.12), ohne Aufschluss u¨ber die Porenverteilung zu geben.
3.3.3.3 Trockenru¨ckstand
Der Trockenru¨ckstand (TR) ist der Anteil der Trockenmasse an der gesamten Masse





Mit der Kenntnis der Pelletflockendichte ρPF la¨sst sich der Trockenru¨ckstand der
ungesto¨rten Aggregate wie folgt berechnen:
TR =
1− (ρW/ρPF)
1− (ρW/ρFS) · 100% (3.13)
Die konventionelle Bestimmung des massenbezogenen Feststoffgehaltes gema¨ß (Gl.
3.12) verla¨uft u¨blicherweise auf Basis der Werte vor und nach dem Trocknen einer
Feststoffprobe bis zur Gewichtskonstanz bei 105◦C im Trockenschrank.
Diese Methode wird zur Berechnung des TRs nach der Schwerkraftentwa¨sserung und
somit der Bewertung der Pelletierfa¨higkeit der Schla¨mme verwendet. Die Pelletier-
fa¨higkeit wird als das Wasserabgabevermo¨gen (Verdichtungsvorgang) im Wasser zu-
sammen mit dem 3-minu¨tigen Abtropfen durch ein Sieb mit einer Maschenweite von
∅ = 350 µm bis zum maximalen Wert verstanden. Mit dem Maximum an TR-Gehalt
sind die Grenzen der Pelletierungsflockung in Hinblick auf die Aggregatverdichtung
in Korrelation mit der Prozesszeit gekennzeichnet.
3.3.4 Entwa¨sserungsverhalten
Das Entwa¨sserungsverhalten bezieht sich in dieser Arbeit auf die Enfernung des
U¨berstandswassers im Gravitationsfeld durch den Filterkuchen aus Pelletflocken. Die
Betrachtung umfasst den Vergleich zwischen der Entwa¨sserungszeit des pelletierten
trockeneMasse von den gleichen Pelletflocken bestimmt. Mit der Kenntnis der Feststoffdichte wurde
dann die Porosita¨t und schließlich die Dichte ermittelt (Abb. A.12).
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und klassisch konditionierten Schlammes. Die Kombination der Schwerkraftentwa¨s-
serung gekoppelt mit Vakuum- und Druckentwa¨sserung von Pelletflocken wurde be-
reits von Ba¨hr [8, 9] untersucht.
Bei der Schwerkraftfiltration werden das Filtermittel und der Filterkuchen aufgrund
der Schwerkraft mit der Geschwindigkeit vF durchstro¨mt. Es wirkt eine hydrostati-
sche Druckdifferenz, welche aus der Ho¨hendifferenz hF zwischen dem oberen Flu¨s-
sigkeitsspiegel und der Ho¨he, bei der die Flu¨ssigkeit nach dem Durchdringen des
Filtermittels abreißt, resultiert. Die Durchla¨ssigkeit und die Kompressibilita¨t des
Filterkuchens entscheiden, wie schnell die Wasserabgabe erfolgt.
Abbildung 3.16: Vorrichtung zur Schwerkraftfiltration
Fu¨r die Entwa¨sserungsversuche wurde eine durchsichtige Filtrationszelle gewa¨hlt
(Abb. 3.16), um die Filtration zu erfassen. Im Vorfeld wurde in der Zelle eine
Schlammprobe mit einer konstanten Filterkuchenho¨he von hK = 2,5 cm vorsichtig
in der Wassersa¨ule von hF = 13 cm platziert. Nach der O¨ffnung des Schließventils
konnte die zeitliche Absenkung des Wasserspiegels aufgenommen werden.
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4. Stro¨mungsverha¨ltnisse in Reaktoren
zur Pelletierungsflockung
Die Stro¨mungsverha¨ltnisse und der Energieeintrag bestimmen die Vermischung der
Reaktionskomponenten und wirken sich sowohl in der Flockungstechnik als auch
in der Pelletierungsflockung direkt auf die strukturellen Aggregateigenschaften aus.
Dieser Aspekt wurde bereits unter den Punkten 2.1.1.3 und 2.1.1.4 geschildert. Im
Nachfolgenden sollen gezielt die Betrachtungen zur hydrodynamischen Arbeitsweise
der verwendeten Reaktoren erla¨utet werden.
4.1 Drehrohrreaktor
Der Flu¨ssigkeitsstand im Drehrohrreaktor liegt unterhalb der Mittelachse; dies ist
in den Abbildungen 4.1a und 4.2a zu erkennen. Durch die Rotation des Reaktors
wird der Inhalt in Bewegung versetzt. In der Literatur konnten keine quantitati-
ven Ansa¨tze zur Beschreibung derartiger Stro¨mungsverha¨ltnisse gefunden werden,
deswegen wurde in diesem Fall auf eine qualitative Methode der Stro¨mungsvisuali-
sierung zuru¨ckgegriffen (s. Abschnitt 3.3.1).
Die Aufnahme des Stro¨mungszustandes erfolgte fu¨r die Extrema des untersuchten
Drehzahlbereiches von 20 bis 60 U/min.
(a) seitlich (b) von oben
Abbildung 4.1: Stro¨mungsbild im Drehrohrreaktor bei 20 U/min; Pfeil zeigt die Dreh-
richtung.
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(a) seitlich (b) von oben
Abbildung 4.2: Stro¨mungsbild im Drehrohrreaktor bei 60 U/min; Pfeil zeigt die Dreh-
richtung.
Die Aufnahmen belegen, dass sich im drehenden Reaktor Zonen mit laminaren und
turbulenten Stro¨mungsbedingungen einstellen. Die laminare Stro¨mung tritt an der
Stelle auf, an der die Flu¨ssigkeit in Drehrichtung an der Reaktorwand nach oben
mitgerissen wird. An der Flu¨ssigkeitsoberfla¨che wird sichtbar, dass die laminare in
die turbulente Stro¨mung u¨bergeht. Bei 60 U/min ist der Stro¨mungsumschlag sta¨rker
ausgepra¨gt. Im Seitenwandbereich stellen sich erho¨hte Turbulenzen unabha¨ngig von
der Drehzahl ein. Aus den Bildern la¨sst sich nicht abscha¨tzen, welche Volumenanteile
die beiden Stro¨mungszusta¨nde einnehmen. Es ist mo¨glich, dass nur in unmittelbarer
Wandna¨he (einseitig) eine laminare Stro¨mung herrscht und die turbulenten Verha¨lt-
nisse den Großteil des Volumens ausmachen.
Trotz des Fehlens quantitativer Aussagen la¨sst sich angesichts weiterer Erkenntnisse
zum Einfluss der Stro¨mungsverha¨ltnisse auf die Pelletierungsflockung (s. Abschnitt
4.2) dennoch behaupten, dass sich in dem betreffenden Drehzahlbereich ein U¨ber-
gangsbereich ausbildet.
4.2 Kegelreaktor
Auf der Basis zahlreicher Optimierungsversuche mit unterschiedlichen Konstrukti-
onselementen, auf deren Auswertung hier nicht eingegangen werden soll, wurde ein
Reaktor mit drei Stromsto¨rern konzipiert, der sich als effizient bei der Pelletierung
verschiedener Schla¨mme erwies. Als Vergleich dienen analoge Stro¨mungsmessungen,
die fu¨r die Konstruktion ohne Stromsto¨rer einbezogen wurden.
Fu¨r die jeweiligen Suspensionen wurde ein Drehzahlbereich festgelegt, in dem die
Versuche stattfanden (Tab.4.1). Interessanterweise stellte sich heraus, dass der opti-
male Drehzahlbereich fu¨r alle Schla¨mme vergleichbar ist.
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Die nachfolgenden U¨berlegungen werden fu¨r Wasser mit der Viskosita¨t ν = 10−6
m2/s durchgefu¨hrt. Die Einflu¨sse der dispersen Phase sowie des Flockungsmittels
auf die Stro¨mung blieben unberu¨cksichtigt.
Tabelle 4.1: Relevanter Drehzahlbereich im Kegelreaktor fu¨r verwendete Suspensions- und
Schlammsysteme
n in U/min
Kaolinsuspension 19 22 27
Eisenhydroxid 17 22 27
Spu¨lschlamm 20 22 27
Faulschlamm - 20 24
4.2.1 Energieeintrag
Die zur Vermischung der Reaktionskomponenten und deren Kollisionen notwendige
Energie wurde durch einen Einblattru¨hrer in die Flu¨ssigkeit eingebracht. Die Energie
der Grundstro¨mung wird in energietragende Turbulenzen umgewandelt und folglich
aufgrund der Viskosita¨t in kleinsten Wirbel dissipiert. Die dissipierte Energie ist eine
Modellgro¨ße, mit der Flockungsprozesse ha¨ufig beschrieben werden. Im Kegelreaktor
konnte der Energieeintrag P durch die Aufnahme des Drehmomentes gema¨ß Gl. 3.1
erfasst werden. Die nach Gl. 2.3 errechnete Dissipationsrate ist in der Abbildung 4.3
dargestellt. Die Werte bilden zeitgemittelte Werte fu¨r das Gesamtvolumen.
Abbildung 4.3: Energiedissipation im Kegelreaktor bei 10 l Fu¨llvolumen
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Der Vergleich mit den Untersuchungen ohne Stromsto¨rer verdeutlicht die Steigerung
der Leistungsaufnahme bei gleicher Drehzahl und dem Einsatz von Stromsto¨rern.
Bei den Drehzahlen im unteren Bereich entfa¨llt fast der Einfluss der Stromsto¨rer
auf die Dissipationsrate, da die Kompensation des Ru¨hrerdrehmomentes vorrangig
durch die benetzte Reaktorinnenfla¨che erfolgt (zu geringer Beitrag zur Da¨mpfung
der Fluidrotation durch Stromsto¨rer).
Der Energieeintrag, ausgedru¨ckt durch die Dissipationsrate P/m, ist eine Modellgro¨-
ße in der Flockungstechnik, die fu¨r die Problemstellungen mit Aggregaten gro¨ßer als
der Kolmogorovische Mikromaßstab der Turbulenz lD Verwendung findet.[25].
4.2.2 Ru¨hrcharakteristik
Die hier verwendete Reaktorkonstruktion weicht hinsichtlich ihrer Geometrie von den
typischen Beha¨lter- und Ru¨hrwerkausfu¨hrungen ab. Die abgeleitetete Ru¨hrcharakte-
ristik orientiert sich jedoch an den aus der Literatur bekannten Ansa¨tzen bezu¨glich
Kennzahlen und Turbulenzbeschreibung.
Das Einblattru¨hrwerk arbeitet im Bereich der Umfangsgeschwindigkeiten (vR) von
0,24 bis 0,47 m/s, und die Ru¨hrwirkung beruht auf einer vorwiegend tangentia-
len/radialen Stro¨mung. Durch den Einsatz der Stromsto¨rer wird die tangentiale
Stro¨mung abgebremst und die Turbulenzen in Randna¨he abgeda¨mpft, so dass tur-
bulenzarme Zonen entstehen (Abb. 4.7). Weiterhin verhindern die Strombrecher die
Ausbildung der wellennahen Trombe, die im unbewehrten Zustand (ohne Strombre-
cher) auftritt.
Sowohl die Stromsto¨rer als auch das Ru¨hrblatt reichen u¨ber die Flu¨ssigkeitsober-
fla¨che hinaus. Die Eintauchtiefe des Ru¨hrblattes betra¨gt 3,2 cm am a¨ußeren Rand
und 4,5 cm am Fuß des Kegels. Bei dieser Einstellung ergibt sich ein Spalt zwischen
Boden und Ru¨hrer von etwa 2,5 cm an der tiefsten Stelle. Der wasserbenetzte Ru¨h-
rerdurchmesser dD betra¨gt 15 cm; dieser Wert wird fu¨r die Berechnung der Re-Zahl
nach (Gl. 2.8) verwendet (Abb. 4.4).
Da Re>Rec ≈ 2201 ist, arbeitet der Kegelreaktor im turbulenten Bereich. Die Re-
Zahl der vollturbulenten Stro¨mung betra¨gt fu¨r a¨hnliche Ru¨hrwerktypen ca. 2 ∗ 104,
somit la¨sst sich daraus schließen, dass die Stro¨mung turbulent ist, die Turbulenzen
sind jedoch nicht voll ausgebildet.
Die Re-Zahl in Abha¨ngigkeit von der Ne-Zahl bringt weitere Aufschlu¨sse u¨ber die
Ru¨hrcharakteristik (Abb. 4.5). In dem Arbeitsbereich sind die ermittelten Leistungs-
kennzahlen Ne unabha¨ngig von der Re-Zahl. Dieser Zustand ist im Normalfall (3
bis 6-Blattru¨hrer mit Stromsto¨rern) charakteristisch fu¨r eine vollturbulente Stro¨-
mung. Nach [5] ist der Eintritt der Unabha¨ngigkeit der Ne-Zahl von der Re-Zahl
1Rec - kritische Re-Zahl fu¨r Blattru¨hrer; Umschlag laminar-turbulent
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Abbildung 4.4: Re-Zahl in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl
bereits an der oberen Grenze des U¨bergangsbereiches (Re = 4000 bis 10 000) zu
beobachten. Dies entspricht in etwa dem Arbeitsbereich des Kegelreaktors. Fu¨r die
relativ großen Ne-Zahlen ist die Ru¨hrerblattgeometrie verantwortlich, die ein großes
Drehmoment M verursacht. Die Blattru¨hrer weisen in der Regel die gro¨ßten Leis-
tungskennzahlen von allen Ru¨hrertypen auf und ihr Betrag variiert mit dem Durch-
messerverha¨ltnis (Ru¨hrer/Beha¨lter) [64].
4.2.3 Makro- und Mikromischen
Die Ru¨ckschlu¨sse auf das Makro- und Mikromischen, die sich aus der Turbulenztheo-
rie ergeben, ermo¨glichen eine physikalisch begru¨ndete Modellierung und Interpreta-
tion experimentell gefundener Zusammenha¨nge, u.a. in der Pelletierungsflockung.
Sowohl die Aggregations- als auch die Zersto¨rungsvorga¨nge werden in starkem Ma-
ße durch die Intensita¨t und die Struktur der in der flu¨ssigen Phase vorhandenen
Turbulenzen mitbestimmt.
Die Abmessungen der gro¨ßten prima¨ren Wirbel (Makrostruktur), die fu¨r das Makro-
mischen verantwortlich sind, werden im betrachteten Fall durch die Dimension des
Ru¨hrerblattes bestimmt. Der Makromaßstab der Turbulenz Λ charakterisiert diese
Makrostrukturen. Der Makromaßstab Λ ist in der Na¨he der Turbulenzerzeuger pro-
portional zu seinen Abmessungen. Im unmittelbaren Bereich der radialfo¨rdernden
Ru¨hrer mit Schaufelho¨he dH gilt [98]:
Λ = 0, 4dH (4.1)
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Abbildung 4.5: NEWTON-Zahl in der Abha¨ngigkeit von der REYNOLDS-Zahl
Bei der Anwendung dieses Ansatzes fu¨r den Kegelreaktor ist Λ = 0,4*32 mm = 12,8
mm.
Die Gro¨ße der kleinsten energietragenden Wirbel (Mikromaßstab der Turbulenz lD)
wird durch die Gleichung 2.4 beschrieben und a¨ndert sich im untersuchungsrelevan-
ten Bereich von 0,146 mm bis 0,103 mm bei Drehzahlen von 17 und 27 U/min
entsprechend (Abb. 4.6).
Abbildung 4.6: Mikromaßstab der Turbulenz (lD) in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl
Ein wichtiges Kennzeichen der Turbulenz sind die Gro¨ßenunterschiede zwischen den
gro¨ßten und den kleinsten Wirbeln entsprechend dem Verha¨ltnis Λ/lD. Wenn das
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Verha¨ltnis Λ/lD≤ 120 bis 200 ist,  die kleinsten Wirbel der Makroturbulenz nach
Gleichung 2.5 sind kleiner als die kleinsten Wirbel, die sich aus den Modellen des
Tra¨gheitsbereiches ergeben (0,1Λ ≤ 12,2lD), kann sich der Tra¨gheitsbereich nicht
ausbilden. Folglich entspricht die Stro¨mung dem U¨bergangsbereich.
Da die gefundenen Zusammenha¨nge mit den wenigen stro¨mungstechnischen Litera-
turaussagen2 u¨bereinstimmen, liegt der Schluss nah, dass fu¨r die Pelletierungflockung
der turbulente U¨bergangsbereich mit der Einflusswirkung der Re-Zahl stro¨mungs-
technisch relevant ist. A¨hnlich wie in vollturbulenten Prozessen kann die mittlere
Dissipationsrate ε = P/m als Steuergro¨ße der Partikelkollisionsvorga¨nge genutzt
werden, wobei die Reaktorgeometrie fu¨r den Pelletiererfolg mitbestimmend ist.
4.2.4 CFD-Simulation
Die Optimierung der Reaktorkonstruktion ergab eine Verbesserung des Pelletierer-
folges, nachdem die Strombrecher eingesetzt wurden. Die Erho¨hung des Energie-
eintrages durch diese A¨nderung wurde in obigen Ausfu¨hrungen nachgewiesen. Mit
Hilfe der CFD-Simulation Ansys konnten die Unterschiede der Stro¨mungszusta¨nde
mit und ohne Strombrecher aufgezeigt werden [46]. Die Bilder belegen den Einfluss
der Strombrecher auf die Geschwindigkeitsverteilung.
(a) ohne Stromsto¨rer (b) mit Stromsto¨rern
Abbildung 4.7: Geschwindigkeitsverteilung im Kegelreaktor bei 25 U/min und 1,5 cm
unterhalb der Oberfla¨che; Mischen gegen Uhrzeigersinn
In beiden Bildern fa¨llt die erho¨hte Geschwindigkeit in der Zone des Blattru¨hrers auf.
An der Spitze des dreieckigen Blattes kommt es zur Ausbildung eines turbulenten
Nachlaufgebietes von begrenzter Reichweite. Fu¨r die Simulation ohne Strombrecher
stellt sich außerhalb dieses Gebietes eine konstante Stro¨mungsgeschwindigkeit von
2(s. Abschnitt 2.1.1.4)
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0,25 m/s ein. Dies verdeutlicht, warum diese Ausfu¨hrung fu¨r die Pelletierungsflo-
ckung ungeeignet war. Die Pelletflocken kreiselten mit der gleichen Geschwindigkeit
wie das Fluid, ohne den verdichteten Einfluss der mechanischen Syna¨rese zu erfah-
ren.
Die Stromsto¨rer hingegen bremsten die Grundstro¨mung aus und verursachten eine
kurzzeitige Ausbildung der Zonen (Nahbereich der Stomsto¨rer), in denen die Ge-
schwindigkeit sehr gering ist. Aufgrund der Tra¨gheitskraft werden die Pelletflocken
aus den Stro¨mungsbahnen ausgelenkt und erfahren somit eine relative Bewegung
zum Fluid, die zu Roll- und Kollisionsvorga¨ngen fu¨hrt (mechanische Syna¨rese). Die
Ru¨ckstro¨mung nach dem Passieren des Ru¨hrblattes verhindert die Stagnation der
Aggregate in diesem Bereich.
5. Pelletierungsflockung im
Drehrohrreaktor
Die Untersuchungen mit dem Drehrohrreaktor und der Modellsuspension aus Kaolin
bilden den ersten Teil der Arbeit. Sie sollen zur Aufkla¨rung der Strukturdifferenzen
der Pelletflocken, die aus den postulierten Modellen resultieren, beitragen.
5.1 Pelletflocken mit Zwiebelstruktur
Dieser Abschnitt bescha¨ftigt sich mit der Darstellung des Wachstumsverhaltens der
Kaolin-Pelletflocken und dessen Charakterisierung. Danach folgt die Ermittlung der
flockenrelevanten Parameter in Verbindung mit den Prozessbedingungen. Abschlie-
ßend werden die Struktureigenschaften genauer betrachtet.
5.1.1 Wachstum
Die Wachstumsexperimente in Anlehnung an die unter Punkt 3.2.2.1 beschriebene
Herstellungsmethode wurden mit Hilfe von zwei Flockungsmitteln in Abha¨ngigkeit
von der Drehzahl (20, 30, 40, 50 und 60 U/min) durchgefu¨hrt. Die Messpunkteauf-
nahme erfolgte alle vier Beschichtungszyklen1 .
Aus den Abbildungen (Abb. 5.1) (Abb. 5.2) ist die ausgepra¨gte Abha¨ngigkeit der
Pelletflockengro¨ße von dem Energieeintrag zu erkennen. Mit steigender Drehzahl
verringert sich die Endgro¨ße der Pelletflocken. Das Wachstum wird kontinuierlich
bis zum Gleichgewicht Zuwachs = Abtrag durch die steigende Beanspruchung ge-
hemmt. Gleichzeitig nimmt die Anzahl der angelagerten Schichten ab. Die berech-
neten Schichtdicken fu¨r die jeweiligen Drehzahlen sind in der Tabelle 5.1 zusam-
mengefasst. Da die einzelnen Wachstumkurven u¨ber mehrere Versuchstage hinweg
aufgenommen wurden, ko¨nnen die Werte nicht als absolut betrachtet werden. Es
la¨sst sich lediglich die Aussage treffen, dass die angelagerte Schichtdicke kleiner ist
als der Modalwert von Kaolinteilchen mit dP = 6,5 µm.
Wa¨hrend des Schichtenaufbaus wird die Pelletflocke gleichzeitig mehreren Prozessen
ausgesetzt. Neben der Anlagerung von Prima¨rpartikeln erfolgt auch die Umlagerung
11 Zyklus = Beaufschlagung der Keime mit Flockungsmitteln und Suspension
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Abbildung 5.1: Wachstum der Pelletflocken auf markierten Keimen bei 0,05% FM C-498
und 0,5% Kaolinsuspension
Abbildung 5.2: Wachstum der Pelletflocken auf markierten Keimen bei 0,05% FM Z-
7692 und 0,5% Kaolinsuspension
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Tabelle 5.1: Dicke der angelagerten Schichten
n 20 30 40 50 60 U/min
C-498 4,49 4,63 4,08 3,33 4,17 µm
Z-7692 4,82 4,34 4,19 2,56 2,87 µm
und Neuorientierung der Partikel, die durch die Rollbewegung und Prallbeanspru-
chung hervorgerufen werden. Da Kaolinpartikel eine Pla¨ttchenform besitzen (Abb.
3.1), ko¨nnen sie mit der flachen Seite in die Richtung des Schwerpunktes der Pellet-
flocke gerichtet werden. Dies hat zur Folge, dass die gemessene Schichtdicke kleiner
ausfa¨llt, trotz Anlagerung einer vollen Partikelschicht.
Weiterhin muss die Porosita¨t (εP ) oder der Feststoffvolumenanteil (1-εP ) beru¨ck-
sichtigt werden. Die ermittelten Porosita¨ten (Tab. 5.2) und die REM-Bilder (Abb.
5.10) lassen schlussfolgern, dass in einer angelagerten Schicht große Lu¨cken zwischen
fixierten Partikeln entstehen. Bei der Auftragung der na¨chsten Schicht, nutzen die
”
neuen“ Partikel teilweise den Zwischenraum der bereits angelagerten Partikel aus
(Abb. 5.3). Bei Porosita¨ten von ca. 70% ko¨nnen die neuen Partikel wahrscheinlich
tiefer als nur in eine Schicht eindringen. Demzufolge entspricht die Zunahme des
Radius der Pelletflocke nicht der mittleren Gro¨ße der Kaolinpartikel. A¨hnliche Be-
obachtungen wurden von Ba¨hr gemacht [9].
Abbildung 5.3: Ineinandergreifen der zwei Partikelschichten in der Pelletflocke
Des Weiteren kann auch der Einfluss der Oberfla¨chenerosion auf den Radius nicht
ausgeschlossen werden. Da die Pelletflocken sehr rund sind, spielt wahrscheinlich der
Bruch als wachstumsreduzierender Mechanismus eine unbedeutende Rolle. Mit stei-
genden Scherkra¨ften an der Oberfla¨che werden mo¨glicherweise immer weniger Pri-
ma¨rpartikel durch die Flockungsmittel festgehalten. Ab einem bestimmten Durch-
messer gleichen die Scherkra¨fte die Anziehungskraft des Flockungsmittels aus und
das Wachstum der Pelletflocken kommt zum Stillstand.
Die gemessene Schichtdicke bilanziert sich aus der Anlagerung, Umlagerung und
Neuorientierung der Prima¨rpartikel, sowie des Partikelverlustes von der Oberfla¨che.
A¨hnlich wie in der klassischen Flockung bewirkt die orthokinetische Stro¨mung die
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Anlagerung der Prima¨rpartikel, beeinflusst jedoch durch Scherbeanspruchung den
maximalen Durchmesser. Bei einer vorgegebenen Energie erreichen die Pelletflocken
eine bestimmte maximale Gro¨ße. Oberhalb dieser Gro¨ße ist die Oberfla¨chenerosion
bei der Zwiebelstruktur fu¨r die Hemmung des Wachstums verantwortlich.
Es konnte beobachtet werden, dass das Wachstum nach dem Zwiebelschalen-Modell
linear von der Drehzahl abha¨ngt(Gl. 5.1). Da in Flockungsreaktoren der Energieein-
trag (Dissipationsrate, Schergradient) eine potenzielle Abha¨ngigkeit von der Dreh-
zahl aufweist ([78], (s. Abschnitt 4.2.1)), kann ebenfalls von der Gu¨ltigkeit der Glei-
chung 2.11 fu¨r das Wachstum der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur im Drehrohrre-
aktor ausgegangen werden.
dPF,max ∝ kP · n (5.1)
Aus der Abbildung 5.4 ist ersichtlich, dass das Wachstum bei Drehzahlen ab 70
U/min sehr begrenzt bzw. unmo¨glich ist.
Abbildung 5.4: Abha¨ngigkeit des maximalen Durchmessers der Pelletflocken in Abha¨n-
gigkeit von Drehzahl (Drehrohrreaktor)
Es ist zu beobachten, dass auch die Flockungsmittel die Eigenschaften der Pellet-
flocken beeinflussen ko¨nnen. In der betrachteten Untersuchungsreihe entstehen mit
dem Flockungsmittel C-498 gro¨ßere Pelletflocken als mit dem Flockungsmittel Z-
7692 bei gleicher Drehzahl. Die Ursache dieser Erscheinung wird in der Natur des
Flockungsmittels vermutet. Das FM C-498 besitzt im Vergleich zum FM Z-7692
mehr als die doppelte Ladungsmenge bei gleicher Molarmasse. Aufgrund der gro¨ße-
ren Abstoßungskra¨fte der gleichartigen Ladungen erstrecken sich die Polymerketten
sta¨rker nach außen und verursachen einen sta¨rkeren Partikelschichtenzuwachs. Wei-
terhin ist es mo¨glich, dass dieses Flockungsmittel wegen der sta¨rkeren Anziehung
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der negativ geladenen Prima¨rpartikel la¨nger der Beanspruchung widerstehen kann.
Dies spiegelt sich in gro¨ßeren Agglomeraten wider.
5.1.2 Struktureigenschaften
Die Pelletflocken unterscheiden sich von den klassichen Flocken in erster Linie durch
die vera¨nderten Struktureigenschaften. Dazu za¨hlt die a¨ußere Form und der innere
Aufbau.
A¨ußere Morphologie
Durch das Schichtenwachstum werden gezielt sehr kugelnahe Aggregate hergestellt,
wie es in der Abbildung 5.5 zu erkennen ist. Weitere Aufnahmen sind im Anhang
(Abb. A.14) zu finden. Die Rundheitwerte (Gl. 3.2) bleiben u¨ber den gesamten
Wachstumsprozess auf ungefa¨hr gleichem Niveau von R = 1,1 ± 0,1. Ein exem-
plarischer Protokollauszug aus der Bildanalyse mit den erfassten Rundheitwerten
befindet sich im Anhang (Tab. A.1).
Weiterhin kommen die Gro¨ßenverha¨ltnisse im Zusammenhang mit der Drehzahl
deutlich zur Geltung.
Abbildung 5.5: Gro¨ßenverha¨ltnisse der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl;
FM Z-7692.
Die Pelletflocken behalten auch ihre runde Form bei, wenn sie aus dem Wasser ent-
fernt werden (Abb. 5.6a). Sie bilden ein stabiles Haufwerk mit deutlich erkennbaren
Einzelaggregaten. Die anschließende Trocknung verringert zwar das Volumen des Fil-
terkuchens, zersto¨rt jedoch nicht ihre urspru¨ngliche Form (Abb. 5.6b). Die Fa¨higkeit
der Formerhaltung ist mit der hohen mechanischen Stabilita¨t und diese wiederum
mit der hochen Dichte der Pelletflocken (s. Abschnitt 5.1.3.2) verbunden.
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(a) Pelletflocken nach der Schwerkraftent-
wa¨sserung in der Filternutsche (s. Abschnitt
7.2)
(b) trockener Filterkuchen
Abbildung 5.6: Formaspekte der Pelletflocken
Innere Morphologie
Im Rahmen der Pra¨paratenmikroskopie ließ sich die innere Struktur der Aggrega-
te erfassen. Um die Merkmale des Innenaufbaus in der Makro- und Mikroebene
sichtbar zu machen, wurden Aufnahmen mit Lichtmikroskop und REM angefertigt.
Erstere zeigen die Merkmale im Makromaßstab, d.h. es wird das komplette Aggregat
als Ganzes betrachtet. Mit den REM-Aufnahmen konnten die Aufschlu¨sse u¨ber die
Mikrostruktur auf der Ebene der Prima¨rteilchen erbracht werden.
Die Abbildung 5.7 zeigt den Querschnitt durch eine Pelletflocken mit Zwiebelstruk-
tur. Auf den ersten Blick sind der Startkeim und die angelagerte Kaolinschicht zu
erkennen. Im Kaolinmantel sind zusa¨tzlich die Wachstumsringe2 sichtbar, die in der
Abbildung 5.9 digital aufgearbeitet wurden, um die schalenartige Anlagerung deut-
lich zu machen. Die Aufnahmen stellen den Beweis des Wachstumsmodus dar.
Als Konsequenz des Wachstums durch die Einzelschichtanlagerung ergeben sich wei-
tere interessante Schlussfolgerungen im Bezug auf die innere Struktur.
Die Abbildungen 5.7 und 5.8 verdeutlichen, dass der Aufbau sehr gleichma¨ßig er-
folgt. Die Partikel bilden von Anfang an eine sehr dichte Schicht, ohne erkennbare
Porenra¨ume 3 zu bilden. Dieser struktureller Aufbau ist sehr widerstandsfa¨hig ge-
gen weitere Verformung. Es kommt lediglich zu leichten Verdichtungserscheinungen
infolge der Gewichtszunahme wa¨hrend des Wachstums unter mechanischer Syna¨rese
(Abb. 5.14).
2Die Wachstumsringe sind aufgrund der Wachstumsunterbrechung entstanden. Da die Kurven
u¨ber einige Tage entstanden, lagen die Pelletflocken zeitweise (nachts) in der verdu¨nnten FM-
Lo¨sung, bis zur Wiederaufnahme des Wachstums.
3Diese Aussage bezieht sich ausschließlich auf die Lichtmikroskopbilder, im Gegensatz zu REM-
Aufnahmen, in denen Porenra¨ume detektierbar sind. (Abb. 5.10)
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Abbildung 5.7: Schnitt durch Pelletflocke,FM C-498, 20 U/min
Abbildung 5.8: Schnitt durch Pelletflocke mit Zwiebelstruktur, Schnittebene ohne Keim.
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(a) Ausschnitt mit Wachstumsringen (b) nachgearbeitete Wachstumsringe
Abbildung 5.9: Aspekte des Wachstums nach Zwiebelschalen-Modell
Mittels RE-Mikroskopie wird die Mikrostruktur erkennbar. In der Orginalaufnah-
me (Abb. 5.10) erscheinen die Kaolinpartikel weiss bis grau und der Zwischenraum
als dunkelgrau bis schwarz. An manchen Stellen la¨sst sich die rechteckige Form der
Kaolinteilchen erkennen.
Trotz der scheinbaren Kompaktheit unter dem Lichtmikroskop scheint die Anord-
nung der Teilchen relativ zufa¨llig und locker zu sein und entspricht somit der
”
card-
house“ - Struktur aus der Abbildung 3.1.
Obwohl der Bildmaßstab u¨ber eine theoretische Schichtdicke hinausgeht, la¨sst sich
keine Orientierung der Partikel erkennen, die auf eine modellgetreue Schichtung hin-
deutet. Das besta¨tigt die Annahme des Ineinandergreifens der aufeinanderfolgenden
Schichten und eines fließenden Schichtu¨berganges. Die vorher ermittelten Schichtdi-
cken lassen sich somit gut erkla¨ren. Die Partikel bilden eine dreidimensionale Ge-
ru¨stkonstruktion mit vielen Zwischenra¨umen. Die Absta¨nde zwischen den Teilchen
sind das Resultat des Gleichgewichtes zwischen der abstoßenden Teilchenrestladung
und der Druck- oder Scherbeanspruchung in der Flu¨ssigkeit.
Trotz der kompakten Erscheinung unter dem Lichtmikroskop, liefert erst die REM-
Vergro¨ßerung und die darauffolgende ansatzweise Ermittlung der Fla¨chenporosita¨t
(Abb. 5.11) die Besta¨tigung der u¨ber die Sedimentationsanalyse ermittelten Porosi-
ta¨t der Pelletflocken (Tab. 5.2). Aufgrund der begrenzten Anzahl der vermessenen
Bilder und der Subjektivita¨t der Schwellwertfestlegung4 zwischen Feststoff und Po-
4Die Erstellung einer REM-Aufnahme basiert auf der Erfassung der Oberfla¨che mit dem Elek-
tronenstrahl. Die Elektronen ko¨nnen je nach Probenbeschaffenheit [119] jedoch in bis zu 5 µm Tiefe
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Abbildung 5.10: REM-Aufnahme, original, ZAL
Abbildung 5.11: REM-Aufnahme nach der Umwandlung in schwarz-weiss Negativ mit
der Software ImageTool, Grundlage fu¨r die Ermittlung der Fla¨chenporosita¨t
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Abbildung 5.12: Sedimentationsgeschwindigkeit nach abgeschlossenem Wachstum in Ab-
ha¨ngigkeit vom fla¨chena¨quivalenten Durchmesser der Pelletflocken und der Drehzahl; FM
Z-7692. Die durchgezogenen Linien entsprechen den Sedimentationsgeschwindigkeiten der
idealen Kugel mit der angegebenen Dichte.
ren erfolgt mittels dieser Analyse lediglich die Abscha¨tzung der Gro¨ßenordnung der
Porosita¨ten in den Aggregaten.
5.1.3 Prozessrelevante Kennwerte
An dieser Stelle werden die erzeugten Pelletflocken mittels Angaben von Dichte und
Porosita¨t charakterisiert. Die Ergebnisse fließen in die vergleichende Bewertung der
Pelletflocken mit Zwiebel- und Himbeerstruktur sowie der Literaturdaten ein.
5.1.3.1 Bestimmung der Sedimentationgeschwindigkeit
Die Grundlage dieser Ausfu¨hrungen bilden die im Camsizer ermittelten Sedimen-
tationsgeschwindigkeiten (Abb. 5.12). Die Messungen wurden nach Abschluss des
Wachstumsvorganges durchgefu¨hrt. Dabei fanden nur die Pelletflocken mit der Spha¨-
rizita¨t Ψ>0,90 Beru¨cksichtigung. Diese Bedingung wurde nur fu¨r wenige Agglome-
rate nicht erfu¨llt.
eindringen. D.h. das erzeugte Bild entha¨lt auch die Informationen u¨ber die Bereiche, die unterhalb
der Schnittfla¨che liegen. Demzufolge wird der U¨bergang zwischen dem Partikel, vor allem wenn er
eine schra¨ge Lage zur Meßrichtung hat, und dem Porenraum sehr unscharf. Aus diesem Grund ist
die Festlegung des Schwellwertes, der zur Ermittlung der Fla¨chenporosita¨t notwendig ist, subjektiv
und somit eine der Fehlerquellen.
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Abbildung 5.13: Mittlere Dichte der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur in Abha¨ngigkeit
von Drehzahl n und des Flockungsmittels
Die Abbildung 5.12 beinhaltet aus Gru¨nden der Anschaulichkeit nur wenige aus-
gewa¨hlte Daten aus entsprechenden Versuchsreihen. Weitere Diagramme sind im
Anhang zu finden (Abb. A.1). Die erga¨nzenden Absetzgeschwindigkeiten, die ideal
sedimentierende Kugeln mit den bekannten Dichten erreichen wu¨rden, verdeutlichen
den prinzipiellen Dichtebereich, in dem sich die untersuchten Aggregate befinden.
5.1.3.2 Dichte
Integrale Dichte
Mit Hilfe der Gleichung 3.8 la¨sst sich die Dichte der Pelletflocken berechnen. Der Ein-
fluss des Keimes auf die Absetzgeschwindigkeit wurde durch entsprechende Subtrak-
tion5 in der Pelletflockenmassenbilanz beru¨cksichtigt. Somit pra¨sentieren die Werte
in der Abbildung 5.13 die Dichten des Kaolinmantels in Abha¨ngigkeit von der Dreh-
zahl und des Flockungsmittels nach dem Wachstumsende.
Die maximale Dichte wird bei einer Drehzahl von 30 U/min fu¨r beide Flockungsmit-
tel beobachtet. Offensichtlich spielt die Intensita¨t der Beanspruchung eine entschei-
dende Rolle. Bei kleineren Drehzahlen ist die U¨bertragung des Verdichtungsimpulses
durch Roll- und Kollisionsmechanismen noch nicht optimal, obwohl hier ein weiterer
5Im Vorfeld wurde der mittlere Keimdurchmesser im nassen Zustand und dessen Dichte u¨ber
die Sedimentationsanalyse bestimmt. Danach konnte der Einfluss des Keimes auf Grundlage der
Massenbilanz abgezogen werden.
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Abbildung 5.14: A¨nderung der Dichte der angelagerten Kaolinschichten auf den Start-
keimen in Abha¨ngigkeit von der Anzahl der Schichten (Dauer der mechanischen Syna¨rese);
C-498.
Faktor, na¨mlich das gro¨ßte Gewicht der Pelletflocken aufgrund der gro¨ßten Abmes-
sungen zusa¨tzliche Hilfestellung leistet. Die Steigerung der Drehzahl verursacht eine
sta¨rkere Beanspruchung der Pelletflocken. Sie beginnen sich chaotisch um die eigene
Achse zu drehen, so dass die gezielte Rollbewegung fehlt. Weiterhin kommt es zur
Abnahme der Gro¨ße und gleichzeitig des Gewichtes. Die beiden Teilprozesse bewir-
ken die Abnahme der Dichte im Vergleich zum erreichbaren Maximum.
Die Dichtedifferenzen aufgrund der Flockungsmittel lassen sich auf die Ladungsak-
tivita¨t der Polymere zuru¨ckfu¨hren. Bei gleicher Polymerstrangla¨nge aber doppelter
Ladungsmenge bindet das Flockungsmittel C-498 mehr Kaolinteilchen und ist zu-
dem widerstandsfa¨higer gegen Oberfla¨chenerosion durch Abrieb verglichen mit FM
Z-7692.
A¨nderung der Dichte
Im Folgenden soll der Einfluss der mechanischen Syna¨rese auf die Eigenschaften von
Pelletflocken mit Zwiebelstruktur anhand von Messwerten aus zwei Wachstumskur-
ven analysiert werden. Die Werte stellen die mittleren Dichten der angelagerten
Kaolinschichten in Abha¨ngigkeit von der Anzahl der Anlagerungen (Abb. 5.14) dar.
U¨ber die Anzahl der Schichten la¨sst sich auf die Dauer der mechanischen Syna¨re-
se schließen,  die Zeitdauer, der die Pelletflocken einer Roll - und Kollisionstechnik
ausgesetzt waren. Dadurch kam es anfangs zu Umlagerungs- und Verdichtungseffek-
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ten, dies ist im Anstieg der Dichte in beiden Kurven zu erkennen. Der zusa¨tzliche
Einfluss der steigenden Masse der Pelletflocken auf die Verdichtung kann dabei nicht
ausgeschlossen werden. In beiden Fa¨llen erreichen die Dichten ihren maximalen Wert
und sind dann unabha¨ngig von der andauernden Beanspruchung.
5.1.3.3 Porosita¨t
Die Porosita¨t wird gema¨ß der Gleichung 2.12 berechnet. Sie gibt Auskunft u¨ber den
Porenvolumenanteil in einer Pelletflocke. Wie bereits anhand der REM-Aufnahmen
ero¨rtet wurde, ist das große Porenvolumen auf die gleichma¨ßig verteilten Zwischen-
ra¨ume auf Ebene der Prima¨rteilchen zuru¨ckzufu¨hren.
Die Porosita¨ten fu¨r die betrachteten Versuchsreihen sind in Tabelle 5.2 zusammen-
gefasst. Die REM-Fla¨chenporosita¨t befindet sich in der gleichem Gro¨ßenordnung zu
den durch die Sedimentation ermittelten Porosita¨ten.
Tabelle 5.2: Abha¨ngigkeit der Porosita¨t der Pelletflocken von Drehzahl und Flockungs-
mittel nach (Gl. 2.12)
20 30 40 50 60 U/min
C-498 77,6 75,4 75,8 77,9 78,1 %
Z-7692 77,1 76,9 79,6 80,5 80,3 %
Z-7692a 66 67 - - - %
aREM-Fla¨chenporosita¨t
5.2 Pelletflocken mit Himbeerstruktur
Die Postulierung einer erweiterten Modellvorstellung (Himbeerstruktur) in Bezug
auf das urspru¨ngliche Modell nach Yusa (Zwiebelstruktur) resultiert aus den ab-
geleiteten Schlussfolgerungen der Literaturstudie zur Pelletierungsflockung. Diese
Schlussfolgerungen beruhen auf der Tatsache, dass die Suspension und das Flo-
ckungsmittel gleichzeitig im optimalen Verha¨ltnis vermengt werden, wie es in der
Literatur vornehmlich beschrieben wird. Das Prinzip dieser Prozessfu¨hrung wird fu¨r
die diskontinuierliche Betriebsweise adaptiert und die erhaltenen Agglomerate weisen
von der Zwiebelstruktur abweichende Eigenschaften auf.
Die Pelletflocken entstanden ebenfalls im Drehrohrreaktor unter Verwendung der
zuvor eingesetzten Flockungsmittel. Es wurde mit einer 1%er Kaolinsuspension ge-
arbeitet. Die Auswahl der Flockungsmittelkonzentration von 2 kgFM/tFS erfolgte
anhand der Ergebnisse der Voruntersuchungen, die die vollsta¨ndige Destabillisierung
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des Feststoffs (verbunden mit vollsta¨ndiger FM-Adsorption6), die Klarheit des U¨ber-
standswassers und einen stabilen Rollvorgang beru¨cksichtigten (Tab. 5.3). Die Kao-
linpartikel adsorbieren vollsta¨ndig die Polymere im betrachteten Bereich (2 mg/g),
ohne dass Ru¨cksta¨nde imWasser verbleiben. Das Maximum der Polymeradsorptions-
kapazita¨t (Γmax) fu¨r vergleichbare Polymere bei pH = 7 ist noch nicht erreicht [50].
Baran und Gregory ermittelten fu¨r Kaolin Γmax von ca. 8 bis 16 mg/gFeststoff
fu¨r hochmolekulare Polymere [10].
Die Versuchsdauer wurde mit 5 und 10 min festgelegt und orientierte sich an der
beobachteten Zersto¨rung der Aggregate, die anhand der Verteilungen nachgewiesen
wurde.
Tabelle 5.3: Auswahl der Flockungsmittelkonzentration aufgrund der visuellen Auswer-
tung bei 20 U/min, 5 min
C-498 Pelletflocken Rollvorgang Wasser
1 kgFM/tFS schnelles Ausflocken, stabiler Rollvorgang klar
Pelletflockenbildung
2 kgFM/tFS schnelles Ausflocken, stabiler Rollvorgang klar
Pelletflockenbildung
4 kgFM/tFS schnelles Ausflocken, kein stabiler leicht tru¨b
wenig Pelletflocken Rollvorgang
6 kgFM/tFS ma¨ßiges Ausflocken, kein Rollvorgang tru¨b
keine Pelletflocken
Z-7692 Pelletflocken Rollvorgang Wasser
1 kgFM/tFS schnelles Ausflocken, kein stabiler leicht tru¨b
Pelletflockenbildung Rollvorgang
2 kgFM/tFS schnelles Ausflocken, stabiler Rollvorgang klar
Pelletflockenbildung
4 kgFM/tFS schnelles Ausflocken kein stabiler tru¨b
wenig Pelletflocken Rollvorgang
5.2.1 Wachstum - Pelletflockengro¨ßenverteilung
Als Maß des Wachstumsverhaltens der untersuchten Pelletflocken wird die Pellet-
gro¨ßenverteilung nach Beendigung des Versuches herangezogen. Der Vergleich der
relevanten Kurvenabschnitte der Verteilung liefert Aufschlu¨sse u¨ber den Einfluss
6Das U¨berstandswasser wurde mittels des Paricle Charge Detector-Gera¨tes auf die Flockungs-
mittelru¨cksta¨nde untersucht. Bei negativen Spannungssignal waren keine kationischen Polymere in
der Lo¨sung vorhanden.
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der Pelletierzeit und Drehzahl auf die Pelletflockenpopulation. Da der Drehrohrre-
aktor aufgrund seiner Konstruktion fu¨r die Wachstumsuntersuchungen ungeeignet
war, konnte dieser Aspekt hier nur ansatzweise behandelt werden. Ausgewa¨hlte Kur-
venverla¨ufe sind den Abbildungen 5.15 und 5.16 zu entnehmen.
Einfluss der Drehzahl
Der Drehrohrreaktor produziert die Pelletflocken in einem sehr breiten Spektrum
ungleichma¨ßig, verteilt u¨ber die Reaktorla¨nge bei jeder Drehzahl. Die gro¨ßten Ag-
gregate entstehen im Verbindungsbereich des Rohrmantels und der Stirnwa¨nde und
die kleinsten in der Mitte des Reaktors.
Die Abbildung 5.15 stellt die Verteilungen der Pelletflocken nach 5 min Pelletierzeit
bei 20, 30 und 40 U/min dar. Daraus ist zu entnehmen, dass kleinere Pelletflocken
in großer Anzahl vorhanden sind, ihr Volumenanteil jedoch dabei gering ist. Die
wenigen großen Pelletflocken nehmen dagegen den gro¨ßten Massenanteil ein. Dieser
Sachverhalt spiegelt sich in den Medianwerten der Anzahl- und der Volumenver-
teilung der gleichen Probe wieder (Tab.5.4). Bespielsweise machen Pelletflocken ab
einem Durchmesser von 2,8 mm ca. 3,5% in der Anzahlverteilung und ca. 62% in
der Volumenverteilung aus.
(a) Anzahlverteilung (b) Volumenverteilung
Abbildung 5.15: Verteilung der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl nach 5
min; Z-7692
Die Steigerung der Drehzahl verursacht die Verschiebung der Verteilungen hin zu
kleineren Durchmessern. Die zunehmende Beanspruchung hemmt die Ausbildung
gro¨ßerer Aggregate und verursacht zudem ihre kontinuierliche Zersto¨rung. Am Ende
der Pelletierzeit liegt relativ viel Feinanteil vor. Aufgrund des sehr breite Spektrums
und der Notwendigkeit der Erfassung der gro¨ßten Pelletflocken ist es nicht mo¨glich,
mittels der eingestellten Mikroskopauflo¨sung den Feinanteil mitzuerfassen. A¨hnliche
Probleme mit der Bestimmung der Massenanteile der kleinsten Pelletflocken traten
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auch bei Ba¨hr auf [9]. Ab der Drehzahl 50 U/min war die Zersto¨rung so fort-
geschritten, dass neben wenigen erkennbaren Pelletflocken nur kleine Flocken und
Abrieb vorlagen.
Einfluss der Pelletierzeit
Der Einfluss der Pelletierzeit auf die Pelletflockenpopulation ist in Abbildung 5.16
dargestellt. Die Aggregate erfahren sta¨rkere Beanspruchung durch die verla¨ngerte
Rotation, wodurch sie sukzessiv kleiner werden. Dies wird teilweise auf die Verdich-
tungseffekte zuru¨ckgefu¨hrt und resultiert in einer Dichtesteigerung vergleichbarer
Pelletflocken (Abb. 5.20). Weiterer Effekt ist der Bruch, sichtbar durch der Zunah-
me der kleineren Pelletflocken in der Anzahlverteilung (Abb. 5.16).
(a) Anzahlverteilung (b) Volumenverteilung
Abbildung 5.16: Verteilung der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit bei 20
U/min; Z-7692
Tabelle 5.4: Merkmale der Anzahl- und Volumenverteilung der Pelletflocken mit Him-
beerstruktur aus dem Drehrohrreaktor; Z-7692
Pelletierzeit 5 10 min
Drehzahl 20 30 40 20 U/min
Q0,10 / Q3,10 0,27 / 1,33 0,17 / 0,96 0,24 / 1,23 0,2 / 1,23 mm
Q0,50 / Q3,50 0,63 / 3,28 0,54 / 2,1 0,61 / 1,78 0,53 / 2,6 mm
Q0,90 / Q3,90 1,73 / 5,99 1,39 / 3,73 1,4 / 3,68 1,66 / 4,8 mm
Rundheit 1,32 ± 0,22 1,31 ± 0,24 1,32 ± 0,21 1,41 ± 0,28 -
5.2.2 Struktureigenschaften
Die ersten pelletartigen Strukturen waren je nach Eintritt des Rollvorganges nach
etwa 1 bis 2 min erkennbar. Innerhalb der na¨chsten Minuten kam es zur eindeuti-
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gen Differenzierung der Aggregate, die zunehmend eine runde Gestalt annahmen.
Wa¨hrend des Rollvorganges kam es zur Abtrennung von Aggregatteilen, die nicht
fest in die sich bildenden Pelletflocken eingeschlossen waren. Wenn das Gewicht und
die Abmessungen dieser Abbruchstu¨ckchen ausreichend waren, entstanden kleine
Pelletflocken. Bei zu geringer Masse verblieben diese in Form der feinen Flocken.
In der Abbildung 5.17 lassen sich die Pelletflocken erkennen, die den Rollvorgang
erfolgreich u¨berstanden haben. Die in den Zwischenra¨umen befindlichen unregelma¨-
ßigen Aggregate weisen Abmessungen deutlich kleiner als die Pelletflocken auf. Diese
Erscheinung relativiert sich mit steigener Drehzahl, da die typischen Pelletflocken
generell kleiner werden. An dieser Stelle wird auf einige Oberfla¨chemerkmale hin-
(a) 20 U/min, 5 min (b) 30 U/min, 5 min
(c) 20 U/min, 10 min (d) 40 U/min, 5 min
Abbildung 5.17: Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus Drehrohrreaktor in Abha¨ngigkeit
von der Drehzahl und Pelletierzeit; Z-7692
gewissen, die fu¨r die Prozessbedingungen charakteristisch sind. Beim Vergleich der
Pelletflocken nach 5 und 10 min bei 20 U/min ist die Vera¨nderung der Oberfla¨che
auffa¨llig. Im ersten Fall ist die Oberfa¨che noch nicht optimal strukturiert. Einige
Subelemente (Makroflocken) sind deutlich sichtbar und die Oberfla¨che wirkt rau.
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Nach 10 min kommt es zur Einebenung der Außenstruktur durch Verdichtung bzw.
durch Abrieb der abstehenden Fragmente. Die Gla¨ttung der Oberfla¨che ist auch von
der Drehzahl beeinflusst. Hier spielt die Intensita¨t der Roll- und Kollisionsvorga¨nge
entscheidende Rolle. Die Rundheitswerte der Pelletflocken oszillieren nach Beendi-
gung des Prozesses um den Wert 1,3 fu¨r die Pelletflocken nach 5 min und um 1,4
fu¨r die Aggregate nach 10 min (Tab. 5.4).
Innere Morphologie
Der Mulitflockenaufbau, der sich bereits von der a¨ußeren Morphologie abgezeichnet,
wird auch im inneren Aufbau vorgefunden. Mit der Schnitttechnik der im Harz fi-
xierten Pelletflocken, konnte die himbeerartige Struktur nachgewissen werden. Unter
dem Lichtmikroskop (Abb. 5.18) lassen sich im untersuchten Objekt die Bausteine
der letzten Aggregationsstufe, so genannte Makrocluster, abgrenzen. Wie sich in
weiterfu¨hrenden Untersuchungen herausstellte, ist die optisch erkennbare Himbeer-
struktur ein Zwischenstadium des noch nicht abgeschlossenen Strukturierungspro-
zesses.
Abbildung 5.18: Schnitt durch eine Pelletflocke mit Himbeerstruktur aus dem Drehrrohr-
reaktor; C-498, 30 U/min
Die Charakterisierung der Pelletflocken auf Basis der fraktalen Dimension (Gl. 3.3)
erga¨nzt die Aussagen u¨ber die innere Struktur. Nach dem Auftragen der Pellet-
flockenmassen u¨ber dem fla¨chena¨quivalenten Durchmesser aller Aggregate aus der
Messreihe im doppeltlogarithmischen Maßstab, lassen sich die Strukturkennzahlen
ermitteln (Tab. 5.5). Eine graphische Darstellung dieser Vorgehensweise fu¨r zwei
ausgewa¨hlte Messreihen zeigt Abbildung 5.19. Die ermittelten Werte befinden sich
im oberen Bereich der maximalen fraktalen Dimension von 3. Bei den erzielten Gro¨-
ßen der Pelletflocken lassen diese Werte auf eine relativ kompakte Struktur am En-
de des Prozesses schließen. Die Abweichungen vom maximalen Wert ko¨nnen durch
die Lockerung der Makroclusteranordung mit gleichzeitiger Abnahme der Dichte
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Tabelle 5.5: Fraktale Dimension der Pelletflocken (df ) mit Himbeerstruktur aus dem
Drehrohrreaktor
20 30 40 50 60 U/min
C-498 2,73 2,82 2,86 2,75 2,63 2 kgFM/tFS
Z-7692 2,71 2,77 2,79 2,70 - 2 kgFM/tFS
Abbildung 5.19: Abha¨ngigkeit des Durchmessers der Pelletflocken von der Kaolinfest-
stoffmasse; C-498, 2 kgFM/tFS, 10 min. Die fraktale Dimension ergibt sich aus der Stei-
gung der extrapolierten Potenzfunktionen.
(Abb. 5.22) mit steigendem Durchmesser erkla¨rt werden. Die ho¨chsten Werte der
fraktalen Dimension stimmen in etwa mit den dichtesten Pelletflocken (Abb. 5.20
und Abb. 5.21) aus dem mittleren Bereich der Drehzahlen u¨berein. Im Vergleich zu
Pelletflocken mit Zwiebelstruktur ist jedoch die Verminderung der Stukturqualita¨t
bezu¨glich der Kompaktheit erkennbar.
5.2.3 Prozessrelevante Kennwerte
Dichte
Die Dichten der Pelletflocken mit Himbeerstruktur wurden ebenfalls u¨ber die Sedi-
mentationsanalyse ermittelt. Da die Gro¨ßenverteilungen der gewonnenen Aggregate
relativ breit sind, werden die Dichten mit entsprechenden Pelletflockenabmessun-
gen gegenu¨bergestellt, um zusa¨tzliche Erkenntnisse u¨ber den strukturellen Aufbau
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in Verbindung mit den Prozessbedingungen abzuleiten.
Die Abbildungen 5.20 und 5.21 beinhalten die Dichten aus Versuchsreihen bei un-
terschiedlichen Drehzahlen und Flockungsmitteln.
(a) 5 min (b) 10 min
Abbildung 5.20: Entwicklung der Dichte der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Dreh-
zahl und Pelletierzeit; C-498, 2 kgFM/tFS
Aufgrund der Ergebnisse lassen sich folgende Aussagen treffen: Generell sinkt die
Dichte mit steigendem Durchmesser der Pelletflocke und der Drehzahl, wobei sich
die Drehzahl von 30 U/min als ein Optimum abzeichnet. Die Verla¨ngerung der
Beanspruchung zieht einen zusa¨tzlichen Verdichtungseffekt mit sich, a¨ndert aber
nicht die Tendenz der Dichtea¨nderung. Dieses Verhalten erinnert an die klassischen
Flocken, bei denen a¨hnliche Dichte-Gro¨ße-Abha¨ngigkeiten zu verzeichnen sind. Der
Dichteabfall der Pelletflocken la¨sst sich auf die zu lockeren Absta¨nde zwischen den
fraktalen Makroclustern zuru¨ckfu¨hren. Je gro¨ßer die Pelletflocke wird, desto inef-
fektiver wird eine dichtere Umordnung der Subelemente wa¨hrend der mechanischen
Syna¨rese. Theoretisch ko¨nnte die Pelletierungszeit weiter verla¨ngert werden, dagegen
sprechen jedoch die Pelletiereigenschaften des Drehrohrreaktors, die eine fortlaufende
Zersto¨rung der Pelletflocken und den Verbleib immer weniger intakter Pelletflocken
bewirken.
Der Vergleich der Dichten im Hinblick auf die hergestellten Pelletflocken erlaubt
die Feststellung, dass a¨hnlich wie im Fall der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur FM
C-498 zu einer dichteren Aggregatstruktur fu¨hrt als FM Z-7692. Eine Gegenu¨berstel-
lung der Daten in der Abbildung 5.22 zeigt den Sachverhalt. Fu¨r diese Versuchsreihe
(20 U/min, 5 min) ist die effektive Dichte (Gl. 3.9) um etwa 10% ho¨her. Hier wird
ebenfalls der Einfluss der ho¨heren Ladungsdichte auf die Partikelanreicherung in der
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(a) 5 min (b) 10 min
Abbildung 5.21: Entwicklung der Dichte der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Dreh-
zahl und Pelletierzeit; Z-7692, 2 kgFM/tFS
Struktur vermutet, was sich im Anstieg der Dichte in vergleichbaren Gro¨ßenklassen
a¨ußert.
Abbildung 5.22: Abha¨ngigkeit der Dichte vom Flockungsmittel nach 5 min
Porosita¨t
Die Porosita¨tswerte, die den Dichten entsprechen, belaufen sich auf 88 bis 93% und
liegen deutlich ho¨her als die Porosita¨ten der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur.
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5.3 Vergleich der postulierten Strukturmodelle
Die Abschnitte 5.1 und 5.2 befassen sich mit der Umsetzung und der Verifizierung
der Modellvorstellungen, die sich aus der urspru¨nglichen Definition der Pelletierungs-
flockung nach Yusa ergeben. Die Untersuchungen konzentrieren sich auf das Paral-
lelmodel, in dem die Aggregatbildung analog zur Flockung erfolgt.
Die Definition des Parallelsystems beinhaltet zwei Vorausetzungen: Erstens das gleich-
zeitige Ablaufen der Flockung und der mechanischen Syna¨rese, zweitens das Schich-
tenwachstum der Pelletflocke, wobei die zweite Bedingung aus der ersten hervorgeht.
Um diesen Sachverhalt zu verifizieren, fand ein Drehrohrreaktor Verwendung. Seine
Konstruktion entspricht der Ausfu¨hrung, anhand welcher die theoretischen Grund-
lagen des Prozesses aufgestellt wurden.
Im ersten Versuchsteil wurde eine Methodik ausgearbeitet, die tatsa¨chlich die Umset-
zung des theoretischen Modells von Yusas onion-like structure ermo¨glicht. Hierbei
musste eine vera¨nderte Prozessfu¨hrung durch abwechselnde Zugabe der Suspension
und des Flockungsmittels angewendet werden, um das schichtartige Wachstum auf
speziell pra¨parierten Keimen zu realisieren (Abb. 5.7). Als Resultat entstanden Pel-
letflocken mit hervorragenden Struktureigenschaften (s. Abschnitt 5.1.3).
Die Prozessfu¨hrung, die am ha¨ufigsten im verfu¨gbaren Schrifttum zur Pelletierungs-
flockung beschrieben wird, zeichnet sich durch die Mischung der Reaktionskompo-
nenten im optimalen Verha¨ltnis aus. Wie die Beobachtungen ergaben, kam es in
einem solchen Fall zur stufenweisen Aggregation, in der sich Partikel-Cluster und
Cluster-Cluster verschiedener Abmessungen verbinden (Abb. 5.18). Gleichzeitig wird
die mechanische Syna¨rese ausgeu¨bt, die zur Formgebung beitra¨gt.
Die Differenzen im strukturellen Aufbau fu¨hrten zur Postulierung der These, dass
das Sicherstellen der ersten Voraussetzung nicht zwangsla¨ufig zu einer Zwiebelstruk-
tur fu¨hrt. Vielmehr kann auch eine ungeordnete Innenstruktur, vergleichbar einer
Himbeerstruktur entstehen. In beiden Stukturmodellen laufen die Flockung und die
mechanische Syna¨rese parallel ab aber u¨ber das Pelletflockenwachstum und letztend-
lich u¨ber die Struktur entscheidet die Prozessfu¨hrung. Angesichts dieser Erkenntnisse
kann behauptet werden, dass in den Ausfu¨hrungen (s. Abschnitt 2.5) die Pelletflo-
cken durch das Zusammenballen kleinerer Flockenstrukturen entstehen, obwohl die
Autoren das Schalenwachstum annehmen.
Am Ende des Pelletierungsprozesses liegen Aggregate vor, die sich hinsichtlich der
a¨ußeren Form nicht bedeutend voneinander unterscheiden.
Die gro¨ßten Unterschiede sind in den inneren Struktureigenschaften zu finden. In
der Tabelle 5.6 sind die wichtigsten Merkmale beider Modelle gegenu¨bergestellt.
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Tabelle 5.6: Vergleich zwischen postulierten Strukturmodellen
Eigenschaft Zwiebelstruktur Himbeerstruktur
Prozessfu¨hrung Portionierung der Vermischung der
Reaktionskomponenten Reaktionskomponenten
im optimalen Verha¨ltnis
Wachstum/Bildung- bis 500 min 5 bis 10 min
zeit (C-498, 20 U/min)
Kontrollaufwand sehr hoch niedrig
Dichte in kg/m
3
1300 - 1380 1100 - 1180
Porosita¨t in % 75 - 80 93 - 88
TS-Gehalt in % 38 - 46 15 - 25
fraktale Dimension 3 2,6 bis 2,8
Wachstum oberfla¨chengesteuert, Struktur lockert sich
unabha¨nig vom Radius mit steigendem Durchmesser,
Die Schichtanlagerung fu¨hrt zur Aggregatbildung mit der wahrscheinlich gro¨ßten
Packungsdichte der Flockenstrukturen mit der vergleichbaren Gro¨ße, die in der Flu¨s-
sigkeit erzielbar ist und die fast dem Trockensubstanzgehalt der geflockten Kaolin-
suspension nach der Vakuumentwa¨sserung nahe kommt [12]. Dem hervorragenden
Ergebnis steht jedoch ein nicht vertretbarer Prozessaufwand entgegen, der das Flo-
ckenwachstum durch reine Einzelpartikelschichtanlagerung zu langsam macht. Zu-
dem erwies sich als zusa¨tzlicher Sto¨rfaktor die sekunda¨re Flockenbildung. Bei der
gewa¨hlten Herstellungsmethodik wurden die sekunda¨ren Flocken infolge der Por-
tionierung automatisch entfernt. Diese Erscheinung belegt, dass sogar wa¨hrend der
sehr kontrollierten Strukturbildung die Stochastik des Flockungsprozesses eine Rolle
spielt.
Eine typische Pelletierungsflockung verursacht die Aggregatbildung durch zufa¨lliges
Zusammenlagern der Flockenstrukturen unterschiedlicher Abmessungen und gleich-
zeitige Formgebung durch mechanische Syna¨rese. Dabei ko¨nnen Pelletflocken mit
vorteilhaften Eigenschaften im Vergleich zu klassischen Flocken innerhalb eines ak-
zeptablen Zeitraumes hergestellt werden.
Durch die Kenntnis der Grenzen des Zwiebelschalen-Modells ist das Optimierungs-
potential beim Himbeermodell sichtbar. Das Problem der vorzeitigen Strukturzer-
sto¨rung, bevor der maximale Verdichtungsgrad und die Stabilita¨t erreicht werden,
la¨sst sich offenbar auf die Konstruktion und Arbeitsweise des Drehrohrreaktors7 zu-
ru¨ckfu¨hren. Nachdem die postulierten Strukturmodelle nachgewiesen wurden, kon-
zentrierten sich weitere Untersuchungen daher auf die Verbesserung der Reaktor-
7Ba¨hr [9] weist in ihrerer Arbeit z. B. auf die instabile Betriebsweise (keine Rollbewegung) und
Klassierungseffekte im Drehrohrrekator hin.
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gestaltung und der Optimierung der Prozessparameter, um die Vorteile der beiden
Modelle zu kombinieren.
6. Pelletierungsflockung im Kegelreaktor
Die Grundlage der weiterfu¨hrenden Arbeiten auf dem Gebiet der Pelletierungsflo-
ckung bilden die Erkenntnisse aus dem vorherigen Kapitel. Dort wurden sowohl die
Vorteile der pelletartigen Flocken hinsichtlich der Flockenparameter als auch die
Hindernisse bei deren Herstellung ero¨rtet. Die Aufgabe bestand nun in der Konzi-
pierung einer Reaktorgeometrie, die ein gewisses Verbesserungspotenzial in Bezug
auf die erkannten Prozessprobleme verspricht und zudem einen Ansatz fu¨r eine prak-
tische Ausfu¨hrung darstellt. Als Ergebnis der konstruktiven U¨berlegungen entstand
ein Kegelreaktor, der bereits im Abschnitt 3.2.1.2 vorgestellt und im Abschnitt 4.2
stro¨mungstechnisch untersucht wurde.
Das Verbesserungspotenzial wurde in der Vereinigung der vorteilhaften Struktur-
kennwerte der Zwiebelstruktur mit den kurzen Prozesszeiten der Himbeerstruktur
gesehen. Die Realisierung des reinen schichtartigen Wachstums wurde aufgrund des
nicht vertretbaren Zeit- und Kontrollaufwandes verworfen.
Im ersten Teil des Kapitels erfolgt die U¨berpru¨fung des Verbesserungspotentials des
Kegelreaktors erneut mit Hilfe der Kaolinsuspension und einem angepassten Flo-
ckungsmittel. Die dabei gewonnenen Ergebnisse lassen sich den Gesetzma¨ßigkeiten
der Flockungs- und der Agglomerationstechnik teilweise zuordnen. Der zweite Teil
ist den Untersuchungen zur Pelletierfa¨higkeit realer Schlammsysteme gewidmet.
6.1 Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus Kao-
linsuspension
Die erfolgreiche Umsetzung der Pelletierungsflockung im Kegelreaktor erforderte die
Abstimmung der Prozessparameter, wie Ru¨hrintensita¨t, Prozesszeit, etc. Darunter
fa¨llt ebenfalls die Auswahl eines optimalen Flockungsmittels. Die Verwendung der
Flockungsmittel C-498 und Z-7692 bei der Untersuchung der postulierten Struktur-
modelle orientierte sich an den Aussagen der am Lehrstuh durchgefu¨hrten Arbeiten
zum Thema der Pelletierungsflockung [9, 81].
Im Rahmen einer erneuten Marktrecherche bezu¨glich der Eignung verschiedener Flo-
ckungsmittel fu¨r die Pelletierungsflockung wurde ein Flockungsmittel CF-2501 der
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Fa. BASF fu¨r weitere experimentelle Arbeiten auf Basis folgender Kriterien ausge-
wa¨hlt:
• Dichte der Pelletflocken nach 10 min1 und 30 min2
• Tru¨bung des U¨berstandswasser
• Entwa¨sserungseigenschaften
• erfahrungsbasierte Einscha¨tzung des Prozesses
Entsprechende Meßreihen, die die getroffene Flockungsmittelauswahl zwischen C-
498, Z-7692 und CF-2501 belegen, befinden sich im Anhang (Tab. 3.2), (Abb. A.4),
(Abb. A.5).
6.1.1 Wachstum
Das Wachstumsverhalten und folglich die Aggregatstruktur ergibt sich aus der Pro-
zessfu¨hrung. Die Prozessfu¨hrung setzte die Vermischung der Suspension mit der
optimalen Menge an Flockungsmittel voraus, wobei hier zwei Konzentrationen (1,5
und 2 kgFM/tFS) bei drei Drehzahlen (Tab. 4.1) untersucht wurden. Als Maß fu¨r
den Wachstumsprozess gilt der Modalwert aus der Volumenverteilungskurve3 zu den
entsprechenden Beprobungszeiten. Die Ergebnisse sind in Abbildung 6.1 pra¨sentiert.
Der Verlauf der Messpunkte la¨sst auf 3 Prozessphasen schließen: Wachstumsphase,
Formungsphase und Zersto¨rungsphase.
In der ersten Wachstumsphase, die durch den steilen Anstieg in der Wachstumkur-
ve gekennzeichnet ist, entstehen zuerst Flocken die sich zu Makroflocken schließen.
Diese Phase ist durch starke Agglomerationseffekte gepra¨gt, die dazu fu¨hren, dass
sich bereits nach 1 min erste, noch relativ unfo¨rmige Pelletflocken bilden. Durch
ihre Abmessungen und ihr Gewicht verbleiben sie vorwiegend in der Bodenzone und
unterliegen einer Rollbewegung. Im weiteren Verlauf des Prozesses schließen sie die
noch losen Flocken ein. Dies geschieht durch Adsorption kombiniert mit den An-
dockeffekten aufgrund der Oberfla¨chenunregelma¨ßigkeiten der Pelletflocken. Nach
ungefa¨hr 3 min ist die Hauptwachstumsphase, die einem Koaleszenzmechanismus
a¨hnelt, abgeschlossen und die weitere Pelletierung dient der finalen Formgebung
und der Verfestigung der Struktur (Abb. 6.6). Diese kann bis zu 30 min andauern.
Daran schließt sich die Zersto¨rungsphase an, die durch die zu hohe Mischintensita¨t
oder die zu lange Pelletierzeit (Abb. 6.2) determiniert wird.
1entspricht der Pelletierzeit im Drehrohrreaktor
2u¨bliche Pelletierzeit im Kegelreaktor
3Die Volumenverteilungen befinden sich im Anhang (Abb. A.6), (Abb. A.7), (Abb. A.8).
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(a) 1,5 kgFM/tFS
(b) 2 kgFM/tFS
Abbildung 6.1: Wachstum der Pelletflocken mit Himbeerstruktur mit u¨berlagerten Funk-
tionen nach Gl. 6.1; FM CF-2501
Die Variierung des Energieeintrages und der Flockungsmittelkonzentration beein-
flusst die Dauer der jeweiligen Phasen. Die steigende Drehzahl verursacht die Ab-
nahme der Aggregatabmessungen. Hingegen steigert die Erho¨hung der Flockungs-
mittelkonzentration im Bereich der Adsorptionskapazita¨t Γ von Kaolin die Festigkeit
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Abbildung 6.2: Einfluss der zu langen Pelletierzeit auf die Dimensionen der Pelletflo-
cken;FM CF-2501, 1,5 kgFM/tFS
der Pelletflocken und fu¨hrt zu gro¨ßeren Aggregaten. Weiterhin la¨sst sich feststellen,
dass die Drehzahl 27 U/min offensichtlich einen Grenzwert der Parametermatrix
hinsichtlich der Mischintensita¨t darstellt. Es bildeten sich vergleichbar kleine Pellet-
flocken.
Der Ru¨ckgang der Agglomeratgro¨ßen wird auch durch die zu lange Pelletierzeit her-
beigefu¨hrt (Abb. 6.2). Im Laufe der Beanspruchungszeit oder durch zu hohe Scher-
kra¨fte verlieren die Polymere ihre Bindungskra¨fte infolge der Fragmentierung [1, 16]
oder durch die A¨nderung der Adsorptionslage [47]. Es kommt zum Ausreißen der
(Mikro)Flocken von der Oberfla¨che oder zum Bruch.
Die beobachtete Gro¨ßenabnahme ist das Resultat der Verdichtung und Zersto¨rung
durch Bruch. Gegen Erosion sprechen die gemessenen Tru¨bungswerte; NTU30min =
4,7, NTU60min = 6,3. Die Werte bedeuten, dass kein nennenswerter Anstieg der
Partikelkonzentration im U¨berstandswasser erfolgt. Ausgehend von einer exemplari-
schen spha¨rischen Pelletflocke mit dPF = 2,5 mm nach 15 min, die nach 60 min den
Durchmesser von dPF = 1,5 mm aufweist, la¨sst sich der Durchmesserru¨ckgang auf
die Verdichtung und den Bruch wie folgt aufteilen: In dieser Zeit sinkt die Porosita¨t
von 88 auf 86 % (Abb. 6.13) und der damit verbundene Durchmesser auf 2,37 mm.
Die verbliebene Differenz in der Pelletflockengro¨ße ist auf den Bruch zuru¨ckzufu¨hren.
Die eingeleiteten Bruchvorga¨nge lassen sich im Zusammenhang mit den Turbulenzen
erkla¨ren. Die Theorie besagt, dass Partikel, Aggregate mit Gro¨ßen d≤ 12lD den la-
minaren Schubspannungen τ ausgesetzt werden. Hingegen Flocken mit d≥ 12lD sind
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vor allem turbulenten Druckspannungen unterworfen [98], die einen Aggregatzerfall
verursachen.
Die Pelletflocken der betrachteten Meßreihe befinden sich im Einfluss des Dissipa-
tionsbereiches der Turbulenz (dPF ≤ 1,44 mm) und mit dPF ≥ 1,44 mm der Ma-
kroturbulenzen, da der Tra¨gheitsbereich laut den Ausfu¨hrungen im Abschnitt 4.2.3
nicht existiert. Da die Turbulenzstrukturen mit lD = 0,12mm bei 22 U/min deutlich
gro¨ßer als die Kaolinpartikel sind, a¨ußert sich ihre Wirkung durch Ausreißen ganzer
Flockenfragmente von der Oberfla¨che oder Zerteilen einer Pelletflocke in mehrere
kleine Pelletflocken.
Der Einfluss der Drehzahl (Energiedissipationsrate) auf die Pelletflocken la¨sst sich
gema¨ß des aufgefu¨hrten Ansatzes aus der Flockungstechnik (Gl. 2.11) in Abbildung
6.3 demonstrieren. Die Steigungen der Kurven stimmen mit den Literaturangaben
u¨berein [28].
Abbildung 6.3: Einfluss der Dissipationsrate in Kombination mit der FM-Konzentration
auf den Durchmesser der Pelletflocken. Die Korrelation basiert auf den maximalen d50,3-
Werten fu¨r die jeweiligen Wachstumskurven.
Der Verlauf der Messpunkte (ohne Zersto¨rungsphase) in Abbildung 6.1 legt nahe,
dass das Wachstum dem Modell des Sa¨ttigungswachstumverlaufes entspricht, das
durch folgende prozessmodifizierte Funktion beschrieben wird:
ddPF
dt
= a · ε(dPF,max − dPF ) (6.1)
Der Parameter dmax kennzeichnet die asymptotische Endgro¨ße, ε die Dissipationsra-
te und Wert a charakterisiert den Aggregationsprozess. Mit Hilfe der nichtlinearen
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Regressionsanalyse wurden nach diesem Modell entsprechende Kurven den jeweili-
gen Messreihen u¨berlagert (Tab. 6.1). Im Bereich der optimalen Drehzahlen (19-22
U/min) la¨sst sich das Modell trotz der Schwankungen der Messpunkte relativ genau
anpassen, im Gegensatz zum a-Wert bei der Drehzahl 27 U/min. Die Trendlinien
fu¨r Wachstumskurven fu¨r 27 U/min basieren auf den Messdaten bis zu 5 min. Sie
wurde gezielt verla¨ngert, um den Eintritt der Zersto¨rungsphase zu kennzeichnen.
Tabelle 6.1: Parameter a und dPF,max der Wachstumsgleichung 6.1






1,5 kg/t dPF,max 2,557 2,481 1,725
a 4,7876 5,0767 6,8629
2 kg/t dPF,max 3,389 2,92 2,013
a 4,7876 5,0767 6,1155
6.1.2 Struktureigenschaften
Die Kaolin-Pelletflocken aus dem Kegelreaktor wurden einer systematischen Unter-
suchung unterzogen, die die a¨ußeren und die inneren Eigenschaften beru¨cksichtigt.
A¨ußere Morphologie
Die Bilderserie in Abbildung 6.4 demonstriert den Bildungs- und Formgebungprozess
der Pelletflocken im Kegelreaktor. Die typische runde Form der Aggregate ist bereits
nach 1 min erkennbar. Im weiteren Verlauf (ab 3 min) gewinnen die Pelletflocken
unbedeutend an Gro¨ße hinzu (Abb. 6.1), ihre Oberfa¨che hingegen wird sichtlich
glatter. Diese Gla¨ttung la¨sst sich trotz der starken Streuung der Werte anhand der
Rundheit beobachten (Abb. 6.5). Dabei konnten keine Unterschiede aufgrund der
FM-Konzentration festgestellt werden. Die Gla¨ttung und die Verformung sind die
Folgen der mechanischen Syna¨rese. Das Einschließen der kleineren Flocken in die
Oberfla¨chenlu¨cken spielt ebenfalls eine Rolle im Formgebungsprozess.
In der Oberfla¨chenmorphologie sind die Verbindungsstellen der Komponenten aus
der letzten Aggregationsstufe nur innerhalb der ersten 10 min differenzierbar. Das
korreliert gut mit der Umstrukturierung der inneren Morphologie (Abb. 6.8).
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(a) 1 min (b) 3 min (c) 5 min
(d) 10 min (e) 15 min (f) 30 min
Abbildung 6.4: Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus dem Kegelreaktor in Abha¨ngigkeit
von der Pelletierzeit; FM CF-2501, 1,5 kgFM/tFS, 22 U/min
Abbildung 6.5: Rundheit in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit; FM CF2501, 22 U/min
96 6. Pelletierungsflockung im Kegelreaktor
Zusa¨tzliche Erkenntnisse u¨ber die Oberfla¨chenbeschaffenheit lassen sich aus dem
Pelletflockenumfang in der Schnittebene zu festgelegten Zeitpunkten gewinnen. In
Abbildung 6.6 sind repra¨sentative Konturlinien der Pelletflocken gegenu¨bergestellt,
die die A¨nderung der a¨ußeren Grenzfla¨che darlegen. Als Maß fu¨r die Unregelma¨-
ßigkeit der Oberfla¨che wird das Verha¨ltnis zwischen dem umfanga¨quivalenten und
dem fla¨chena¨quivalenten Durchmesser fu¨r jeden untersuchten Schnitt gebildet (s.
Abschnitt 3.3.2.2) (Abb. 6.7).
Abbildung 6.6: Konturlinien der Pelletflocken zu unterschiedlichen Pelletierzeiten
Abbildung 6.7: Verha¨ltnis des umfangsa¨quivalenten Durchmessers zu dem fla¨chena¨qui-
valenten Durchmesser
Die anfa¨ngliche Streuung der Werte besta¨tigt die großen Unterschiede in der a¨ußeren
Morphologie der Pelletflocken in den ersten Prozessminuten. Mit der Zeit werden die
Aggregate immer runder. Infolge der Pelletierung verringerte sich die Oberfla¨che um
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etwa 35 % nach 30 min im Vergleich zu 1 min, wenn als Berechnungsgrundlage die
umfangsa¨quivalente Kugeloberfla¨che gilt.
Innere Morphologie
Mit den Visualisierungen der entsprechenden Aggregatscheiben auf der Makroebene
konnten eindeutige Belege zum Wachstumsmodell der Himbeerstruktur gesammelt
werden. Aus der Abbildung 6.8 ist der fortlaufende Umstrukturierungsvorgang der
inneren Strukter zu entnehmen. In den anfa¨nglichen Wachstumsstadien ko¨nnen die
Subelemente der Himbeerstruktur klar auseinander gehalten werden. In diesem Zu-
sammenhang bezieht sich der Begriff der Himbeerstruktur auf die Erfassung der Ma-
kroelemente, die eindeutig differenzierbar sind, wenn sich das komplette Aggregat
in einem Mikroskop-Kamera-Bild befindet. Das Wachstumsmodell zeigt Analogien
mit dem Cluster-Cluster-Aggregationsmodell aus der Flockungstechnik [13]. Hier de-
tektierte Cluster besitzen die Abmessungen bis 1-2 mm und sind nur in der ersten
Formgebungsphase zu verzeichnen. Am Ende der Pelletierungsflockung (15-30 min)
liegen Aggregate vor, deren innerer Aufbau sehr homogen erscheint. Zu diesem Zeit-
punkt ist auch die Verdichtung unter den gegebenen Bedingungen abgeschlossen.
Eine weitere Energiezufuhr zersto¨rt die Strukturen (Abb. 6.2).
Die sichtbaren, freien Zwischenra¨ume stellen die Makroporosita¨t dar, die unter an-
derem na¨her im Abschnitt 6.1.3.2 untersucht wird.
Fu¨r die Untersuchung der Mikrostruktur wurde wiederholt die REM-Technik ver-
wendet. Die Aufnahmen in Abbildung 6.9 zeigen die zufa¨llige Anordung der Prima¨r-
teilchen sowie die Existenz mehrerer Porenra¨ume, die in ihrer Dimension der Mi-
kroporosita¨t entsprechen. Der in der Abbildung 6.9a sichtbare partikelfreie Bereich
la¨sst aufgrund der Erkentnisse zur Porosita¨t (s. Abschnitt 6.1.3.2) darauf schließen,
dass ein Teil einer Makropore zufa¨llig erfasst wurde.
Der visuell wahrnehmbare Anstieg der Packungsdichte der Partikel entspricht der
im Abschnitt 6.1.3.2 detalliert diskutierten Abnahme der (Fla¨chen)Mikroporosita¨t.
Im Vergleich zu Abbildung 5.10 sind in der betrachteten Gro¨ßenebene keine mar-
kanten strukturellen Unterschiede in der Himbeerstruktur auffa¨llig.
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(a) 1 min (b) 3 min
(c) 10 min (d) 30 min
Abbildung 6.8: Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus dem Kegelreaktor in Abha¨ngigkeit
von der Pelletierzeit
(a) 3 min (b) 30 min
Abbildung 6.9: REM-Aufnahmen der Pelletflocken mit Himbeerstruktur; weiss - Partikel,
grau bis schwarz - Poren
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Fraktale Dimension
Der bereits angedeutete Verfestigungsprozess der Pelletflocken la¨sst sich anhand der
Wertigkeit der fraktalen Dimension verfolgen. Eine graphische Darstellung verdeut-
licht die prinzipielle Lage der Pelletflockenpopulation mit der zugeho¨rigen Struk-
turzahl am Anfang und am Ende der Pelletierungsflockung. In Folge der Verdichtung
steigt die fraktale Dimension df von 2,88 auf 3. Dies bedeutet eine konstante Dichte
im gesamten Pelletflockenvolumen.
Abbildung 6.10: Bestimmung der fraktalen Dimension anhand der Abha¨ngigkeit des




Die Pelletierungsflockung zeichnet sich durch die Strukturkonsolidierung aus, die
quantitativ anhand der Dichtea¨nderung (bzw. Porosita¨tsa¨nderung) der Pelletflocken
nachvollzogen werden kann. Die aus der Sedimentationsgeschwindigkeit ermittelten
Dichten wurden fu¨r die jeweiligen Messreihen in Abha¨ngigkeit von Gro¨ßenklassen
und der Pelletierzeit dargestellt. In der Abbildung 6.11 sind ausgewa¨hlte Ergebnisse
exemplarisch dargestellt. Weitere Messreihen befinden sich im Anhang ((Abb. A.9)
(Abb. A.10)).
Die Pelletflocken im Kegelreaktor unterliegen stark der Verdichtung. Diese wird
durch die Pelletierzeit und den Energieeintrag gesteuert. Der Einfluss der FM-Kon-
100 6. Pelletierungsflockung im Kegelreaktor
(a) 1,5 kgFM/tFS
(b) 2 kgFM/tFS
Abbildung 6.11: Dichte der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Gro¨ßenklasse und der
Pelletierzeit bei 22 U/min; FM CF-2501
zentration auf die maximale Dichte ist nur bei geringer Drehzahl (19 U/min) re-
levant. Der ho¨here Energieeintrag u¨berlagert den Einfluss der Flockungsmittel (22
und 27 U/min).
Die Dichten steigen mit der Pelletierzeit von etwa 1120 kg/m3 (1 min) bis auf et-
wa 1200 kg/m3 nach 30 min (22 und 27 U/min) (Abb. A.10) an. Fu¨r einzelne
Messreihen wurde die Pelletierungsflockung aus bereits genannten Gru¨nden bis zu
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60 min durchgefu¨hrt (Abb. 6.11). Die nach dieser Beanspruchung unzerso¨rten Pel-
letflocken zeigten Dichten bis zu 1220 kg/m3 bei der Drehzahl von 22 U/min und
und 1,5 kgFM/tFS. Allerdings verursachte ein kleinerer Energieeintrag (19 U/min,
2 kgFM/tFS) keine Dichtevera¨nderung nach 60 min im Vergleich zu 30 min (Abb.
A.9). Ein bereits angesprochener Effekt der la¨ngeren Beanspruchung war die allma¨h-
liche Zersto¨rung der Pelletflocken gro¨ßter Fraktionen (Abb. 6.2) (Abb. A.7).
Der Einfluss der Energiezufuhr ist vor allem bei der Gegenu¨berstellung der maxi-
malen Dichten bei einer Drehzahl von 19 U/min zu 22 und 27 U/min sichtbar. Das
Ru¨hren bei 22 U/min verursacht einen signifikanten Anstieg der Dichte im Vergleich
zu 19 U/min. Die Dichte von etwa 1200 kg/m3 scheint dabei ein erreichbares Maxi-
mum an Dichte bei optimaler Ru¨hrintensita¨t (22 U/min) fu¨r die Kaolinsuspension
zu sein. Ein noch ho¨herer Energieeintrag (27 U/min) zieht keine weitere Verfesti-
gung, sondern die Zersto¨rung der Pelletflocken nach sich. Bei der Drehzahl 19 U/min
kommt es zusa¨tzlich zu Sedimentationserscheinungen der relativ schweren Kaolinag-
gregate.
Die Betrachtung der jeweiligen Pelletflockenpopulationen zu entsprechenden Zeit-
punkten fu¨hrt zu weiteren interessanten Schlussfolgerungen. Die Dichten der Pel-
letflocken sind relativ unabha¨ngig von ihren Abmessungen. Im Gegensatz zu den
Pelletflocken aus dem Drehrohrreaktor bleiben die Werte auf ungefa¨hr gleichem Ni-
veau. Die Ausnahme bildet nur die Dichteentwicklung nach 1 Minute. Es handelt sich
in diesem Zeitrahmen um die Wachstumsphase, in der die Aggregate noch gewisse
A¨hnlichkeiten mit Flocken aufweisen.
6.1.3.2 Porosita¨t
Gesamtporosita¨t
Die aus der Sedimentationsanalyse gema¨ß Gl. 2.12 resultierende Porosita¨t umfasst
sa¨mtliche Poren sowohl zwischen den Prima¨rpartikeln als auch zwischen den Subele-
menten der Pelletflocken (Makro- und Mikroflocken). Umgekehrt zu der Dichtesteige-
rung mit der Pelletierzeit erfolgt eine Porosita¨tsreduzierung mit analogen Aussagen.
Das verzeichnete Dichtemaximum bei optimalen Prozessbedingungen (22 U/min, 30
min) von etwa 1200 kg/m3 entspricht der Porosita¨t von 87 %.
Nach dem Auftragen der jeweiligen Porosita¨ten u¨ber die Zeit fa¨llt auf, dass die
Abnahme der Porosita¨t exponentiell erfolgt. Diesen Sachverhalt stellt die Abbildung
6.12 dar, in der die A¨nderung der Porosita¨t εP am Beispiel der Pelletflockenfraktion
von 1,5 bis 2 mm gezeigt wird.
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(a) 1,5 kgFM/tFS
(b) 2 kgFM/tFS
Abbildung 6.12: Porosita¨t der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl und der
Pelletierzeit; FM CF-2501, Pelletflockenfraktion 1,5-2,0 mm
Die Funktion zur Beschreibung dieser Abnahme unter Beru¨cksichtigung der Ener-
giedissipationsrate la¨sst sich wie folgt formulieren:
dεP
dt
= −k∗ · ε(εP − εP,min) (6.2)
Dabei bedeutet εP,min die minimale, prozessabha¨ngige Porosita¨t. Der Verdichtungko-
effizient k∗ ist eine komplexe Funktion der Reaktorgeometrie, Partikeleigenschaften,
FM-Konzentration, FM-Eigenschften, sowie der Aggregatgro¨ße. Mit Hilfe der nicht-
linearen Regressionsanalyse konnten entsprechende Funktonsverla¨ufe angepaßt wer-
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Abbildung 6.13: Porosita¨t der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Drehzahl und der
Pelletierzeit bis 60 min; FM CF-2501, Pelletflockenfraktion 1,5-2,0 mm
den (durchgezogene Linien in Abb. 6.12). Die genaue Interpretation des k∗-Wertes
bereitet Probleme aufgrund zu weniger und schwankender Datenpunkte in der ersten
Phase.
A¨hnliche Betrachtungsweise des Porosita¨tsverlaufes wird in der Agglomerationstech-
nik von Schu¨ttgu¨tern verwendet [2, 59]. Die Autoren weisen mehrfach in ihren Arbei-
ten auf die Komplexita¨t des k∗-Wertes hin, dessen Bedeutung teils widerspru¨chlich
ist. Daru¨ber hinaus kann nur die Aussage getroffen werden, dass die Reduzierung
der Porosita¨t bis zu einem stoff- und prozessabha¨ngigen Extremum verla¨uft. Fu¨r
Pelletflocken aus Kaolin bedeutet dies, dass der Prozess zwischen 15 und 30 min
abgeschlossen ist.
Eine weitere aber geringfu¨gige Verdichtung kann auch durch einen verla¨ngerten Pro-
zess erzielt werden, wie es diverse Messreihen belegen (Abb. 6.13). Die Porosita¨tsab-
nahme betrifft jedoch nicht die ganze Pelletflockenpopulation, sondern nur bestimm-
te Fraktionen (Abb. 6.11), wobei sich die Anteile der gro¨ßten Aggregate verringen
(Abb. 6.2).
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Makroporosita¨t
Aus den getroffenen U¨berlegungen ist bekannt, dass in der Pelletflocke zwei Porosi-
ta¨tsbereiche existieren. Mit Hilfe der Schnittfla¨chenporosita¨t (s. Abschnitt 3.3.2.2)
la¨sst sich die Reduzierung der Makroporosita¨t (Poren mit Abmessungen dq,Pore ≥
50 µm) u¨ber die Pelletierungszeit verfolgen. Das Verschwinden der Makroporen ist
in der Abbildung 6.8 dargestellt.
(a) 1 min (b) 3 min
(c) 5 min (d) 10 min
(e) 15 min (f) 30 min
Abbildung 6.14: Porenanzahl- und Porenfla¨chenverteilung zu Beprobungszeiten: A¨nde-
rung in der Makroporosita¨t; 22 U/min und 1,5 kgFM/tFS
Die Abbildung 6.14 stellt die Makroporosita¨t als relative Porenanzahl- und Porenfla¨-
chenverteilung bezogen auf die gemessene Aggregatschnittfla¨che nach entsprechender
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Pelletierzeit dar. Diese Untersuchung betrifft die Messreihe bei 22 U/min und 1,5
kgFM/tFS. Wa¨hrend der ersten 10 min ist eine breite Porenverteilung detektierbar.
Unter Umsta¨nden kann eine große Pore (da¨q,P ore > 800 µm) einen relativ großen
Anteil in der Fla¨chenverteilung ausmachen (z. B. Bild a und c). Mit fortschreitender
Verdichtung verschwinden die gro¨ßten Zwischenra¨ume, so dass die letzte Aggregati-
onsstufe (Cluster-Cluster) in der inneren Struktur nicht mehr erkennbar ist. Wenn
sich die innere Umstrukturierung dem Ende na¨hert (Bild e und f), betra¨gt die ma-
ximal auftretende Porengro¨ße etwa 300 µm.
Unter der Annahme einer zufa¨lligen Porenverteilung im zweidimensionalen Raum
kann die ermittelte Makroporosita¨t (εM = APoren/AP ) als Volumenmakroporosita¨t
betrachtet werden (Abb. 6.15).
Im Anfangsstadium (1 min) nehmen sa¨mtliche Makroporen etwa 10 % des Pel-
letflockenvolumens ein. Die Reduzierung der Makroporenpopulation erfolgt bis zu
konstanten 1,7 % (15 min und 30 min). Der Verlauf der Messpunkte zeigt, a¨hn-
lich wie im Fall der Gesamtporosita¨t (Abb. 6.12), eine exponentielle Abnahme, an
den sich mit Hilfe der nichtlinearen Regressionsanalyse eine Funktion anpassen la¨sst
(Abb. 6.15). Die Schwankung der Daten ist wahrscheinlich auf den zu geringen Pro-
benumfang zuru¨ckzufu¨hren.
Abbildung 6.15: Makroporosita¨t (εmacro) in der Abha¨nigigkeit von der Pelletierzeit; 22
U/min, 1,5 kgFM/tFS
Unter Einbeziehung der Mikro- und Makroporosita¨t la¨sst sich feststellen, dass die
Mikroporen (da¨q,P ore < 50 µm)die ho¨chste Beteiligung an der Gesamtporosita¨t be-
sitzt. Die Gleichung 6.3 dient der Beschreibung einer Packung mit Makroporosita¨t,
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die aus einem poro¨sen Material (Mikroporosita¨t) besteht [71]. Durch die Anwendung
dieser Gleichung fu¨r Pelletflocken la¨sst sich der Anteil der Mikroporosita¨t abscha¨t-
zen.
εP=εmakro + (1− εmakro) · εmikro (6.3)
Zur Bestimmung der Mikroporsita¨t wird die Gesamtporosita¨t der Pelletflockengro¨-
ßenklasse herangezogen, die mit den Abmessungen der untersuchten Aggregatschei-
ben korreliert (Tab. 6.2). Gewa¨hlt wird die Gro¨ßenklasse zwischen 2,5 und 3 mm, da
die gro¨ßeren Pelletflocken in zu geringen Anteilen unter den betreffenden Prozessbe-
dingungen vertreten sind und die Meßdaten bei der Sedimentationsanalyse teilweise
fehlen.
Tabelle 6.2: Mittlere Gro¨ßen der Pelletflockenschnitte wa¨hrend der Bestimmung der Ma-
kroporosita¨t mittels Bildanalyse; 22U/min, 1,5 kgFM/tFS
Pelletierungszeit in min 1 3 5 10 15 30
mittl. Schnittgro¨ße in mm 2,70 3,26 3,05 3,09 3,35 3,63
Abbildung 6.16: Mikroporosita¨t nach Gl. 6.3 in Abha¨ngigkeit der Pelletierzeit (Gesamt-
porosita¨t aus der Sedimentationsanalyse, da¨q,C = 2,5-3 mm); 22 U/min, 1,5 kgFM/tFS
Die Abbildungen 6.15 und 6.16 legen sehr deutlich den Zusammenhang zwischen
den Porensystemen dar. Die Makroporen haben einen sehr geringen Anteil an der
Gesamtporosita¨t. Die Porosita¨t wird durch die Mikroporen gepra¨gt, die unter dem
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REM-Mikroskop sichtbar sind. Diese lassen sich indirekt u¨ber die Sedimentations-
analyse in Kombination mit der Bildanalyse (Makroporenbestimmung) oder direkt
u¨ber die Bestimmung der Fla¨chenporosita¨t ermitteln. Trotz der fehlerbehafteten
Abscha¨tzungsmethode der Fla¨chenporosita¨t liegen die ermittelten Werte aus ausge-
wa¨hlten Proben in der gleichen Gro¨ßenordnung, wie in der Abbildung 6.16.
Tabelle 6.3: Mikroporosita¨t auf Basis der Fla¨chenporosita¨t aus den REM-Aufnahmen
Pelletierzeit 3 5 30 min
Mikroporosita¨t 90,2±3,4 85,53±3,1 83,97±2,3 %
6.2 Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus realen
Schlammsystemen
Der zweite Teil des Kapitels befasst sich mit den Untersuchungen zur Pelletierungs-
flockung mit realen Schlammsystemen, wie:
• Eisenhydroxidschlamm,
• Spu¨lschlamm (Mischung aus Aluminiumhydroxidschlamm und organischer Sub-
stanz),
• Faulschlamm aus der Kla¨ranlage Cottbus,
deren Eigenschaften in Tabelle 3.1 beschrieben wurden.
Die Schla¨mme wurden im Vorfeld auf eine geeignete Arbeitskonzentration verdu¨nnt,
die den Bereich von 0,5 bis 2 % abdeckt. Der Grund dieser Maßnahme liegt im emp-
fohlenen Einsatzbereich der Pelletierungsflockung bezu¨glich der Feststoffbeladung
des Reaktors, der genauer im Abschnitt 7.5 diskutiert wird. Die FM-Konzentration
wurde im optimalen Bereich,  bei vollsta¨ndiger Adsorption, eingestellt. Die Werte
stimmen in etwa mit den Literaturdaten u¨berein [7, 127].
Die Vorstellung der Ergebnisse orientiert sich an dem vorherigen Abschnitt, obwohl
die gesammelte Datenmenge aufgrund der begrenzten Verfu¨gbarkeit der Schla¨mme
nicht so umfangreich ist. Im Allgemeinen soll hier die U¨berpru¨fung der Pelletier-
barkeit realer Suspensionen stattfinden. Dabei sollen die Schla¨mme im Hinblick auf
die mittels Modellsuspension gefundenen Gesetzma¨ßigkeiten verifiziert werden. Das
besondere Augenmerk wird zusa¨tzlich auf das Auftreten der postulierten Himbeer-
struktur im Aufbau der Pelletflocken gelenkt.
Der gewa¨hlte Parameterbereich (Drehzahl, FM-Konzentration) fu¨r jedes Schlamm-
system zeigt die tendenziellen Einflu¨sse der Prozessparameter auf die Pelletflocken,
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wurde jedoch auf den Umfang begrenzt, in dem noch die Pelletierungsflockung statt-
findet. In diesem Zusammenhang bedeutet es, dass keine Auswertung fu¨r die fehlge-
schlagene Pelletierungsflockung (z. B. keine Bildung von runden Aggregaten) erfolgt.
6.2.1 Wachstum
Die Abbildungen 6.17 und 6.18 stellen den Verlauf des Wachstumsprozesses der Pel-
letflocken dar. Fu¨r Spu¨lschlamm fehlt diese Untersuchung, der Entstehungsprozess
la¨sst sich jedoch aus der Abbildung 6.23 erkennen und die Dimensionen der Pellet-
flocken im Endstadium sind der Abbildung 6.29 zu entnehmen.
Die Gro¨ße der Pelletflocken fa¨llt wie erwartet mit steigendem Energieeintrag und
nimmt mit der FM-Konzentration zu, wobei die Pelletflocken aus Faulschlamm ver-
ha¨ltnisma¨ßig am gro¨ßten werden (Abb. 6.18). Auffa¨llig ist, dass in dem untersuch-
ten Wachstumszeitraum nur 2 Phasen, die Wachstumsphase und die Umstrukturie-
rungsphase bis zum Erreichen einer Gleichgewichtsgro¨ße (dPF,Eisenhyd. = 2-5,5 mm,
dPF,Faulschlamm = 10-12 mm und dPF,Spu¨lschlamm = 3-10 mm (Abb. 6.29)), zu ver-
zeichnen sind.
Nachdem der anfa¨ngliche Peak in der Gro¨ße u¨berwunden wurde, herrschte offensicht-
lich fu¨r die gewa¨hlten Parameter ein Gleichgewicht zwischen den Bindungs- und den
Scherkra¨ften. Ein derartiger Aggregationsverlauf mit einem markanten Gro¨ßenschei-
telpunkt wird oft in der Flockungstechnik beobachtet [69]. Die Abflachung wird mit
der raschen Umstrukturierung der konstituierenden Subelemente erkla¨rt.
Im Fall der Pelletflockenbildung entstehen infolge der Destabilisierung zuna¨chst
große unfo¨rmige Gebilde, deren Abmessungen allma¨hlich durch den Abbruch ab-
stehender Fragmente und durch die Verfestigung abnehmen (Abb. 6.17a). Dies ist
charakteristisch fu¨r relativ niedrige Drehzahlen. Die gleichen Tendenzen sind mit
steigender Drehzahl zu erkennen, mit dem Unterschied, dass gleich anfangs eine
u¨berproportionale Aggregation durch erho¨hte Scherkra¨fte begrenzt wird.
Bei konstanter Drehzahl fu¨hrt eine ho¨here FM-Konzentration zur Bildung u¨ber-
proportional großer Aggregate in der ersten Phase, die dann im Laufe der Bean-
spruchung auf ein konstantes Niveau abklingen. Der Aggregationsdrang aufgrund
der vervielfachten Bru¨ckenbildung u¨berlagert zuna¨chst die mechanische Abscherung
(Abb. 6.17b).
Der Zusammenhang zwischen der Drehzahl und der FM-Konzentration und deren
Einfluss auf die Entstehung der Pelletflocken aus dem Kla¨rschlamm wird besonders
deutlich in der Abbildung 6.18 wiedergegeben.
Im Allgemeinen fu¨hren die gro¨ßeren Energieeintra¨ge und niedrigere FM-Konzentrationen
zur Ausbildung verha¨ltnisma¨ßig kleiner Pelletflocken und umgekehrt. Das zeigt, dass
eine optimierte Einstellung der zwei Parameter bezu¨glich der Aufbereitungsziele er-
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(a) Einfluss der Drehzahl und der Pelletierzeit auf den Durchmesser bei
einer FM-Konzentration von 2 kgFM/tFS
(b) Einfluss der FM-Konzentration und der Pelletierzeit auf den Durch-
messer bei einer Drehzahl von 22 U/min
Abbildung 6.17: Wachstumsverhalten der Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm
folgen muss. Dabei muss beru¨cksichtigt werden, dass bei einer U¨ber- oder Unter-
schreitung des geeigneten Parameterbereichs keine Pelletierungsflockung mehr statt-
findet (Abb. A.17).
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Abbildung 6.18: Wachstumsverhalten der Pelletflocken aus Faulschlamm in Abha¨ngigkeit
von der Drehzahl und der FM-Konzentration
Der Verlauf der Wachstumskurven la¨sst schließen, dass die Pelletflocken der Bean-
spruchung in der prozessrelevanten Zeitdauer (bis 30 min) widerstehen ko¨nnen. Im
Fall der Pelletflocken aus Eisenhydroxid bringt auch die Verla¨ngerung der Pelletier-
zeit bis zu 60 min keine signifikante Abnahme der Gro¨ße. Die ermittelte Tru¨bung
des U¨berstandswassers (NTUFe(OH)3 nach 30 min = 1,25, NTUFe(OH)3 nach 60 min
= 0,72, NTUSpu¨lschlamm = 3 nach 30 min, NTUFaulschlamm = 14,5 nach 30 min)
besta¨tigt, dass auch keine Erosionserscheinungen auftreten.
Um jedoch Ru¨ckschlu¨sse auf die Art der Zersto¨rung ziehen zu ko¨nnen, wurde eine
exemplarische Pelletflockenpopulation aus Eisenhydroxidschlamm weiterhin bean-
sprucht, bis eine nachweisbare Zersto¨rung eingetreten war (Abb. 6.19).
Die Untersuchung der Pelletflockenpopulation zur Zeit von 90 min zeigte eine Gro¨-
ßenabnahme, wobei die Zersto¨rung u¨berwiegend auf den Bruch zuru¨ckzufu¨hren ist.
Die Tru¨bungsmessung des U¨berstandswassers ergab den Wert NTUFe(OH)3,90min von
0,9. Die Pelletflocken werden zerteilt und aus den Bruchfragmenten bildeten sich
erneut kleine Pelletflocken (Abb.6.22f). Diese Erscheinung ist aus der Anzahldichte-
verteilung nachweisbar. In der Volumendichteverteilung ist die Mehrzahl an neuen
Pelletflocken kaum zu erkennen. Die fehlende Tru¨bung bei dPF ≥ 12lD ist ein In-
diz dafu¨r, dass fu¨r die Zersto¨rung die Druckschwankungen der Makroturbulenzen4
verantwortlich sind.
4s. Ausfu¨hrungen im Abschnitt 6.1.1
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Abbildung 6.19: Gro¨ßenentwicklung der Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm bis zu
90 min der Pelletierzeit; 22 U/min, 2 kgFM/tFS,(Dichteentwicklung im relevanten Zeit-
raum; ρ30min = 1078 kg/m
3, ρ60min = 1079 kg/m
3, ρ90min = 1075 kg/m
3)
(a) Anzahlverteilung (b) Volumenverteilung
Abbildung 6.20: Gro¨ßendichteverteilung der Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm, 2
kgFM/tFS
Die Darstellung der Pelletflockengro¨ße u¨ber der Dissipationsrate ε (Abb. 6.21) zeigt
die gleiche potenzielle Abha¨ngigkeit (Gl. 2.11), die bereits im Fall der Modellsuspen-
sion (Abb. 6.2) beobachtet wurde. Diese Feststellung basiert auf den Ergebnissen der
Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm, sie la¨sst sich aber wahrscheinlich auf die
anderen Schla¨mme u¨bertragen. Im Fall des Spu¨lschlamms konnten nur 2 Drehzah-
len bezu¨glich der endgu¨ltigen Gro¨ße der Pelletflocken ausgewertet werden. Bei der
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Drehzahl von 27 U/min wurde zwar Flockung festgestellt, aber aufgrund der fu¨r
diesen Schlamm zu hohen Beanspruchung bildeten sich keine Pelletflocken, sondern
lediglich flockige Strukturen. In dem fu¨r den Faulschlamm festgelegten engen Dreh-
zahlbereich (20 - 24 U/min) bildeten sich regula¨re Pelletlflocken in vergleichbarer
Gro¨ßenordnung, so dass der Einfluss der Drehzahl nicht eindeutig gezeigt werden
kann.
Abbildung 6.21: Einfluss der Energiedissipation auf die mittlere Pelletflockengro¨ße; Ei-
senhydroxidschlamm - 2 kgFM/tFS, Spu¨lschlamm 3 kgFM/tFS nach 30 min
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6.2.2 Struktureigenschaften
Im Nachfolgenden sollen die erzeugten Pelletflocken in Hinblick auf ihren a¨ußeren
und inneren Aufbau analysiert werden.
A¨ußere Morphologie
Die systematisch-morphologische Analyse der im Zuge der Pelletierungsflockung her-
gestellten Aggregate besta¨tigt die bereits bei der Modellsuspension gefundenen Auf-
bauabla¨ufe. Die Bildserien (Abb. 6.22) und (Abb. 6.23) offenbaren den typischen
(a) 1 min (b) 3 min
(c) 5 min (d) 15 min
(e) 30 min (f) 90 min
Abbildung 6.22: A¨nderung in der a¨ußeren Morphologie der Pelletflocken aus Eisenhy-
droxidschlamm; 22 U/min, 2 kgFM/tFS
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(a) 1 min (b) 30 min
Abbildung 6.23: A¨ußere Struktur der Pelletflocken aus Spu¨lschlamm
Abbildung 6.24: A¨ußere Morphologie der Pelletflocken aus Faulschlamm nach 30 min
Aufbauprozess der Himbeerstruktur. Die entstehenden Flockenaggregate verbinden
sich zu gro¨ßeren Gebilden, die sich unter dem Einfluss der mechanischen Syna¨rese
verdichten und abrunden. In den ersten Minuten (1 bis 5 min) sind die Subelemente
der Pelletflocken in der a¨ußeren Morphologie noch differenzierbar. Die Pelletflocke
im letzten Formgebungsstadium bildet in der Regel eine geschlossene, kugelfo¨rmige
Einheit (15 bis 30 min).
Da sich jedoch die untersuchten Schlammsysteme deutlich in der Zusammensetzung
unterscheiden, schla¨gt sich das auch in den feinen Merkmalen der a¨ußeren Struktur
nieder. Die Pelletflocken aus den Schla¨mmen mit fast nur anorganischen Bestand-
teilen (Eisenhydroxidschlamm und Kaolin) besitzen eine relativ glatte Oberfla¨che.
Bei den Schla¨mmen reich an organischer Substanz (Spu¨lschlamm, Faulschlamm) bil-
den sich zwar charakteristische runde Pelletflocken aus, deren Oberfla¨che ist jedoch
rau und fransig. Die Unterschiede in der Oberfla¨chencharakteristik haben vermut-
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lich ihren Ursprung in der Feststoffdichte und ferner in der Art der Umsetzung der
mechanischen Syna¨rese. Im Vergleich mit den mineralischen Pelletflocken (Kaolin,
Eisenhydroxid) werden die Pelletflocken aus organsichen Schla¨mmen verha¨ltnisma¨-
ßig leichter. Infolge des Ru¨hrens und der Dichte verbleiben sie die gesamte Prozess-
zeit in der Schwebe, d.h. die mechanische Syna¨rese kann u¨berwiegend nur durch
die Kollisionsvorga¨nge zwischen den benachbarten Pelletflocken ausgeu¨bt werden.
Diese Technik ist in Hinblick auf die Oberfla¨chengla¨ttung nicht so effizient wie die
Rolltechnik, der die Pelletflocken aus Kaolin und Eisenhydroxid ausgesetzt werden.
Der Strukturierungsprozess kann an den Rundheitswerten erkannt werden. Der an-
fa¨ngliche Anstieg des Formfaktors fa¨llt mit dem Stadium, in welchem sich mehrere
Flocken zu einem unregelma¨ßigen Gebilde verbinden, zusammen. Infolge der Ober-
fla¨chengla¨ttung pendeln sich die Werte allma¨hlich auf ein konstantes Niveau ein.
Abbildung 6.25: A¨nderung der Rundheit im Laufe der Pelltierungszeit
Innere Morphologie
Die postulierte Himbeerstuktur im inneren Aufbau kann bei den betrachteten Pel-
letflocken ebenfalls besta¨tigt werden. Die Abbildungen 6.26 und 6.27 repra¨sentieren
die charakteristischen Projektionen der Pelletflockenschnitte. A¨hnlich wie fu¨r Pel-
letflocken aus Kaolin sind die himbeerstrukturbildenden Makroflocken-Cluster beim
Eisenschlamm nur zu Beginn der Konsolidierungsphase sichtbar. Im Endstadium
werden die der Makroporosita¨t zugeordneten Lu¨cken durch Verschiebung der Subele-
mente merklich geschlossen. Die Dichteanalyse ergab jedoch, dass die Schließung der
Makroporen nicht vollsta¨ndig ist (Abb. 6.28).
116 6. Pelletierungsflockung im Kegelreaktor
Die Fa¨higkeit zum Verdichten verringert sich mit abnehmender Feststoffdichte. Die
Innenstruktur der Pelletflocken aus leichten Feststoffen bleibt offen. Die sichtbaren
Kontaktfla¨chen der Makroelemente in der a¨ußeren Struktur (Spu¨lschlamm) (Abb.
6.23) sind auch im Inneren der Aggregate vorhanden. Als Ursache kann hier auch
die weniger effiziente Druckkraftu¨bertragung in die Strukturverformung angegeben
werden. Eine entscheidende Rolle spielen dabei die relativ großen Distanzen (Durch-
messer), auf denen die Verformung stattfinden mu¨sste. Fu¨r Pelletflocken aus Faul-
schlamm werden aufgrund ihrer A¨hnlichkeit in der a¨ußeren Struktur, ihrer geringeren
Feststoffdichte und ihrer großen Dimensionen a¨hnliche Zusta¨nde angenommen. Ihre
pra¨parative Aufbereitung war wegen des hohen Zellwassergehaltes nicht mo¨glich.
(a) 3 min (b) 30 min
Abbildung 6.26: Innere Struktur der Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm
Abbildung 6.27: Innere Struktur der Pelletflocke aus Spu¨lschlamm nach 30 min
Fraktale Dimension
Die Bestimmung der fraktalen Dimension aus den Steigungen der Potenzfunktionen
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(Gl. 3.3) ergab fu¨r den Eisenhydroxidschlamm Werte df im Intervall von 2,51 bis 2,88
und fu¨r den Spu¨lschlamm von 2,2 bis 2,47 (Abb. A.13). Im Vergleich zum Kaolin-
schlamm ist eine Verringerung dieser Kennzahl feststellbar, was auf die Lockerung
der inneren Anordnung der Makroflocken mit steigendem Durchmesser hindeutet.
Diese Erkenntnisse stimmen mit dem Fotobefund (Abb. 6.27) u¨berein. Zum gro-
ben Vergleich mit den Literaturwerten ko¨nnen beispielsweise polymerkonditionierte
Aluminiumschlamm-Flocken mit den Abmessungen von 0,1 bis 0,6 mm, deren frak-
tale Dimension bei 1,84 liegt, herangezogen werden [123]. Weitere Quellen berichten
u¨ber df = 1,72 fu¨r Flocken bis zu 3 mm [128]. Fu¨r einen vergleichbaren Eisenhy-
droxidschlamm konnten keine Werte gefunden werden. Der knappe Datenumfang
fu¨r die Faulschlammflocken erlaubt lediglich eine grobe Bestimmung der zweidimen-
sionalen fraktalen Dimension in Ho¨he von 2,05. An dieser Stelle kann als Vergleich-
grundlage die fraktale Dimension der pelletartigen Flocken vonWang at el. in Ho¨he
von 1,74 herangezogen werden [116].
6.2.3 Prozessrelevante Kennwerte
6.2.3.1 Dichte
Die Auswertung der Pelletflocken bezu¨glich ihrer Dichte im Camsizer-Gera¨t ergab
Abha¨ngigkeiten, wie in Abbildungen 6.28 und 6.29 dargestellt.
Fu¨r Eisenhydroxidschlamm bewegt sich die Dichte im Intervall von 1050 bis 1100
kg/m3. Hier kann ebenfalls eine leichte Tendenz der Dichteverringerung mit steigen-
dem Durchmesser beobachtet werden. Die Erho¨hung der FM-Konzentration bei kon-
stanter Drehzahl verursacht eine leichte Zunahme der Dichte bis zu einem bestimm-
ten Maximalwert. Bei Betrachtung der Messreihen bei gleicher FM-Konzentration
und steigender Mischintenista¨t ist nur eine geringfu¨gige Dichteerho¨hung zu ver-
zeichnen. Aus den erhaltenen Abha¨ngigkeiten resultiert, dass die optimale FM-
Konzentration zwischen 2 und 3 kgFM/tFS liegt und sich die ho¨chste Dichte im
Drehzahlbereich zwischen 22 und 27 U/min erzielen la¨sst.
Die Dichte der Pelletflocken aus Spu¨lschlamm liegt im Bereich von etwa 1020 kg/m3.
Die Erho¨hung der Feststoffmenge von 1% auf 2 % verursachte eine leichte Dichtezu-
nahme, was sich auf eine ha¨ufigere Stoßkollision zuru¨ckfu¨hren la¨sst. Bei der Feststoff-
konzentration von 3 % konnte zwar eine Flockung beobachtet werden, aber aufgrund
des Platzmangels fu¨r die mechanische Syna¨rese bildeten sich keine Pelletflocken son-
dern unregelma¨ßige Gebilde (Abb. A.15), auf deren Auswertung verzichtet wurde.
Im Literaturvergleich kann eine signifikante Verdichtung der Pelletflocken aus Spu¨ls-
chlamm festgestellt werden (Abb. 6.31).
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(a) Einfluss der FM-Konzentration auf die Dichte; 22 U/min
(b) Einfluss der Drehzahl auf die Dichte; 3 kgFM/tFS
Abbildung 6.28: Dichte der Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlamm nach 30 min; FM
Preastol-611
Bedingt durch die Gro¨ße der Pelletflocken aus Faulschlamm bzw. die obere Mess-
grenze des Camsizer-Gera¨tes von 10 mm war die Durchfu¨hrung der Sedimentations-
analyse mit Schwierigkeiten verbunden. Von ca. 50 sedimentierenden Pelletflocken
wurden nur wenige Aggregate durch die Camsizer-Kamera akzeptiert und in der Aus-
wertung beru¨cksichtigt (Abb. 6.30). Das ermittelte Dichteintervall zwischen 1005 und
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Abbildung 6.29: Dichte der Pelletflocken aus Spu¨lschlamm in Abha¨ngigkeit von der Dreh-
zahl und Suspensionkonzentration (TS) nach 30 min; FM Magnafloc-10, 3 kgFM/tFS
1010 kg/m3 zeigt, dass lediglich eine geringfu¨gige Komprimierung gegenu¨ber einer
vergleichbaren Anwendung erzielt wurde (Abb. 6.31) [116].
6.2.3.2 Porosita¨t
Die Dichten aus dem vorherigen Abschnitt entsprechen folgenden Porosita¨ten εP ; fu¨r
Eisenhydroxidschlamm zwischen 97% und 92%, Spu¨lschlamm etwa. 98% und Faul-
schlamm >99%. Die Werte verdeutlichen, dass trotz der a¨ußeren Kompaktheit die
Pelletflocken hauptsa¨chlich aus Wasser bestehen.
Vergleichend mit den Literaturwerten gilt beispielsweise der Spu¨lschlamm im Ver-
gleich zu klassichen Flocken aus Wasserwerkspu¨lschlamm mit den Porosita¨ten um
99% bei dF= 0,5 mm und um 99,9% bei dF = 3 mm als gut eingedickt [128].
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Abbildung 6.30: Dichte der Pelletflocken aus Faulschlamm nach 30 min; FM BC-855,
15 kgFM/tFS
(a) Spu¨lschlamm; Quelle [128], • - aus dem Ke-
gelreaktor
(b) Faulschlamm; Quelle [116], • - aus dem Ke-
gelreaktor
Abbildung 6.31: Dichtevergleich der Literaturdaten mit eigenen Untersuchungen
7. Praxisrelevante Bewertung der
Pelletierungsflockung
Die bisherigen Ausfu¨hrungen bescha¨ftigten sich mit den strukturellen Eigenschaften
der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Prozessfu¨hrung und eingestellten Pro-
zessbedingungen. Diese Eigenschaften ließen sich in relativ aufwa¨ndigen Verfahren
bestimmen. Im Nacholgenden sollen nun einige Bewertungstechniken des pelletierten
Schlammes besprochen werden, die eine praxisnahe Relevanz haben.
7.1 Eindickungverhalten
Das Verfahren der Pelletierungsflockung wird auch als eine Kombination des Kon-
ditionierungsbeha¨lters und des Standeindickers bezeichnet [109]. Wa¨hrend der Ein-
dickung kommt es zur Feststoffanreicherung verbunden mit der Schlammvolumen-
minderung und der Schlammwasserabtrennung. Konventionelle statische Eindicker
im kommunalen Bereich sind in der Lage, die Schla¨mme auf einen TR von 3 bis 5
% innerhalb einer Verweilzeit von bis zu 2 Tagen einzudicken [55].
Der betrachtete Kegelreaktor erfu¨llt ebenfalls die Funktionen eines Eindickers mit in-
tegrierter Konditionierung. Wa¨hrend der Pelletflockenbildung erfolgt eine fortschrei-
tende Feststoffverdichtung in den Aggregaten, welche auf die Mechanismen der me-
chanischen Syna¨rese zuru¨ckzufu¨hren ist. Dies konnte auf Grundlage der berechneten
Dichten der Pelletflocken im ungesto¨rten Zustand (Sedimentationsanalyse) nachge-
wiesen werden.
Die Pelletierfa¨higkeit des Schlammes kann im Bezug auf die praxisnahe Anwendung
mit Hilfe einer modifizierten TR-Gehaltsbestimmung (s. Abschnitt 3.3.3.2) ermit-
telt werden. Der erhaltene TR-Gehalt resultiert aus zwei nacheinander folgenden
Mechanismen; der Komprimierung der Pelletflocken in der Flu¨ssigkeit und der an-
schließenden Schwerkraftentwa¨sserung durch das Eigengewicht auf dem Sieb. Diese
Methode erlaubt die maximale Schlammeindickung in Korrelation mit der Prozess-
zeit zu bestimmen.
Die Abbildung 7.1 pra¨sentiert die Trockenru¨ckstandsgehalte der Pelletflocken nach
der Schwerkraftentwa¨sserung auf dem Sieb mit einer Maschenweite von ∅ =350 µm.
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(a) Kaolin; TRAnfang = 0,5%, 22 U/min (b) Eisenhydroxid; TRAnfang = 1%, 22 U/min
(c) Spu¨lschlamm; TRAnfang = 2%, 3 kgFM/tFS (d) Faulschlamm; TRAnfang = 0,5%, 24 U/min
Abbildung 7.1: Pelletierfa¨higkeit der Schla¨mme im Kegelreaktor; Trockenru¨ckstand (TR)
nach der Schwerkraftentwa¨sserung (3 min) in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit
Die Unterschiede lassen sich hauptsa¨chlich mit den Differenzen in der Schlamm-
zusammensetzung erkla¨ren. Die ho¨chsten Endwerte weisen rein mineralische Sus-
pensionen/Schla¨mme, wie Kaolinsuspension und Eisenhydroxidschlamm auf. Nach
erfolgreicher Abtrennung des freien Schlammwassers ko¨nnen TR-Gehalte bis zu 35 %
fu¨r Kaolin und 15 % fu¨r Eisenhydroxid erreicht werden. Die organischen Schla¨mme,
wie Spu¨lschlamm und Faulschlamm werden in Gro¨ßenordnung zwischen 6 und 8 %
eingedickt.
Nach einer bestimmter Prozesszeit zeigt sich eine Stagnation der TR-Werte,  mit den
angewandten Techniken kann keine weitere Feststoffanreicherung erzielt werden. Bei
den mineralischen Schla¨mmen ist diese Grenze nach ca. 10 bis 15 min erreicht. Dar-
u¨ber hinaus bleibt der TR-Gehalt konstant oder er sinkt sogar leicht. In dieser Zeit
kommt es aber zur finalen Formgebung der Pelletflocken, was anhand der mikro-
skopischen Auswertung beobachtet werden kann. Fu¨r die organischen Schla¨mme ist
eine leicht steigende Tendenz u¨ber die gesamte Pelletierungszeit (30 min) zu ver-
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zeichnen. Die Verla¨ngerung der Pelletierungszeit (bis zu 60 min) bringt nur bedingt
eine weitere TR-Gehaltserho¨hung (Abb. 7.1c) und ist bezu¨glich des Zeitaufwandes
unwirtschaftlich.
Die optimale Abbruchzeit richtet sich nach der gewu¨nschten Endstruktur der Pellet-
flocken und der maximalen Verdichtung und sollte fu¨r jeweilige Schla¨mme entspre-
chend eingestellt werden.
7.2 Entwa¨sserungsverhalten
Das Entwa¨sserungsverhalten zeigt die Bedeutung der abgeschlossenen Pelletflocken-
bildung in Hinblick auf die Struktur. Nach dem Abschluss der Pelletierungsflockung
liegt der Feststoff in Form eines Haufwerkes mit einem großporigen Kapillarsys-
tem vor. Der erste Schritt der Entwa¨sserung kann demzufolge mittels der Schwer-
kraftfiltration erreicht werden, z. B. Pelletierungsflockung in Kombination mit einer
Siebbandpresse (Seihzone). Je gro¨ßer die Durchla¨ssigkeit des Haufwerkes ist, desto
schneller kann die Flu¨ssigkeit ablaufen. Die verbliebene Flu¨ssigkeitsmenge sowohl in
den Aggregaten, als auch in den Kapillaren muss nachfolgend mechanisch entfernt
werden [9].
Die Entwa¨sserungsuntersuchungen wurden in der offenen Filternutsche in Anlehnung
an den Versuchsaufbau in der Abbildung 3.16 durchgefu¨hrt. Die Durchstro¨mungszeit
ist prinzipiell auf die Qualita¨t des Filterkuchens nach entsprechender Konditionie-
rungsmethode zuru¨ckzufu¨hren (Abb. 7.2). Einen zusa¨tzlichen Nachweis der hervorra-
genden Filterkuchenstabilita¨t der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur liefert ebenfalls
die Abbildung 5.6a.
(a) Pelletflocken mit Zwiebel-
struktur
(b) Pelletflocken mit Him-
beerstruktur
(c) herko¨mmliche Flocken
Abbildung 7.2: Struktur des Filterkuchens wa¨hrend der Schwerkraftentwa¨sserung
Die Abbildung 7.3 pra¨sentiert die Wasserabsenkung durch den Filterkuchen aus
den Pelletflocken mit Zwiebelstruktur. Die Resultate zeigen, dass die Entfernung
des freien Zwischenraumwassers in Sekunden erfolgen kann. Auf Grundlage der Re-
Zahlen der Packungsdurchstro¨mung im Bereich von Re = 50 fu¨r 40 U/min bis Re
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= 80 fu¨r 20 U/min la¨sst sich ableiten, dass diese Filtration durch Tra¨gheitseffekte
gepra¨gt ist. Die Schwankung der Werte ist auf die unzureichende Messgenauigkeit
der Zeitaufnahme in den betrachteten Zeitra¨umen zuru¨ckzufu¨hren.
Abbildung 7.3: Schwerkraftentwa¨sserung der Pelletflocken mit Zwiebelstruktur; C-498.
Das Bestimmtheitsmaß R2 = 0,97; (Mittelwert fu¨r alle Exponentiellfunktionen)
Aus dem Vergleich der Entwa¨sserungszeiten in Abbildungen 7.4 und 7.5 geht hervor,
dass die Modifikation der Aggregatstrukturen wa¨hrend der Pelletierungsflockung ei-
ne erhebliche Verbesserung der Durchstro¨mung nach sich zieht. Der Filterkuchen aus
konventionellen Flocken zeigt eine versta¨rkte Verdichtung (kompressibler Filterku-
chen) und hemmt die Wasserabgabe im Vergleich zum Filterkuchen aus Pelletflocken
mit Himbeerstruktur.
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Abbildung 7.4: Schwerkraftentwa¨sserung der Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus Kao-
lin; hergestellt bei 22 U/min, 30 min, FM CF 2501, 2 kgFM/tFS
Abbildung 7.5: Schwerkraftentwa¨sserung der Pelletflocken mit Himbeerstruktur aus Ei-
senhydroxidschlamm; hergestellt bei 22 U/min, 30 min, FM BC 611, 2 kgFM/tFS
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7.3 Schlammvolumenindex
Der Schlammvolumenindex (SVI) wurde als ein zusa¨tzliches Maß zur Bewertung
der aus der Pelletierungsflockung resultierenen Vorteile fu¨r Schlammkonditionierung
herangezogen. Die Ergebnisse zeigen, dass 1 g der Pelletflocken um mindestens 20
% weniger Volumen als entsprechende Flocken einnimmt (Tab. 7.1).
Tabelle 7.1: Schlammvolumenindex von pelletiertem und konventionell konditioniertem
Schlamm
SV IPellet SV Ikonv.
1 Drehzahl FM-Konz.
ml/g ml/g U/min kgFM/tFS
Kaolin 4,1 5,3 22 2
Eisenhydroxid 14,8 20,1 22 2
Faulschlamm 50 Schwimmschlamm 18 15
7.4 Einordnung der Pelletierungsflockung in die
Schlammbehandlungskette
Ein Reaktor zur Pelletierungsflockung sollte als Vorstufe einer maschinellen Entwa¨s-
serungsvorrichtung eingesetzt werden. Aus der Literatur sind Kombinationen mit
einer Filterbandpresse bekannt [63, 108]. Andere Mo¨glichkeiten stellen die Druck-
und/oder Vakuumentwa¨sserung dar [49]. Dabei berichten die Autoren u¨ber die Stei-
gerung des TR-Gehaltes vom pelletierten Schlamm im Vergleich zu konventionell
geflockter Suspension.
Der erbrobte Kegelreaktor arbeitet auf der Grundlage eines Batch-Eindickers, des-
halb bietet sich beispielsweise als eine anschließende Entwa¨sserungstufe eine Kam-
merfilterpresse an, die ebenfalls chargenweise arbeitet. Diese Mo¨glichkeit wurde am
Beispiel von pelletiertem Spu¨lschlamm erprobt. Die Pelletflocken konnten am Bo-
denauslass u¨ber eine Membranenpumpe in die Kammerfilterpresse2 gepumpt und
entwa¨ssert werden. In der Nachpresszeit der Membranen und der Entleerungszeit
kann der Reaktor erneut beaufschlagt und betrieben werden.
Wegen der begrenzten Schlammverfu¨gbarkeit konnten nur einige Versuche durchge-
fu¨hrt und mit einem geflockten Schlamm verglichen werden. Daher sollen die in der
Tabelle zusammengestellten Werte als potenzielle Verbesserung betrachtet werden.
2Mit dem Reaktorinhalt (10 l, TR = 1%) konnte eine Kammer mit Volumen von 0,335 l gefu¨llt
werden.
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Abbildung 7.6: Mo¨glicher Einsatz der Pelletierungsflockung in der Schlammbehandlungs-
kette
Tabelle 7.2: Trockenru¨ckstand des in der Kammerfilterpresse entwa¨sserten Spu¨lschlam-
mes, p = 8 bar
Entwa¨sserungszeit TR (nicht pelletiert) TR (pelletiert)




Die Ergebnisse deuten auf die Zeiteinsparung in der mechanischen Entwa¨sserungs-
linie, wenn ein Schlamm in Form von stabilen, eingedickten Pelletflocken vorliegt.
Die schnellere Entwa¨sserung la¨sst sich generell auf einen ho¨heren SVI, eine ho¨here
Durchla¨ssigkeit und eine niedrigere Kompressibilta¨t des Schlammes zuru¨ckfu¨hren.
Der Unterschied im TR-Gehalt nach 30 min fu¨hrt zu Konsistenzunterschieden des
Filterkuchens. Mit TR = 17-18 % ist der Filterkuchen noch feucht und schmierig
und bei TR = 22 % stichfest.
7.5 Erga¨nzende Anmerkungen
Die erprobte Prozessfu¨hrung konzentrierte sich auf eine diskontinuierliche Fahrwei-
se, da die Herstellung der Pelletflocken eine gewisse Verweilzeit (Verdichtungszeit)
erfordert. Diese Verfahrensweise beschra¨nkt momentan die Auswahl mo¨glicher Ent-
wa¨sserungsmaschinen. Weitere Untersuchungen sollten sich daher mit einer kontinu-
ierlichen Umsetzung der Pelletierungsflockung befassen.
Daru¨ber hinaus mu¨ssen die Fragen der Maßstabsu¨bertragung gekla¨rt werden. Eine
effiziente Pelletierungsflockung setzt eine ada¨quate Reaktorgeometrie mit einem ab-
gestimmten Energieeintrag voraus. Trotz des vorrangigen Einflusses der Intensita¨t
der Mikroturbulenz auf die Kollisionsvorga¨nge und der Unabha¨ngigkeit der Ne-Zahl
von der Re-Zahl im relevanten Drehzahlbereich, spielt die Pelletierfla¨che eine ent-
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scheidende Rolle. Vergleichende Untersuchungen ergaben, dass ein herko¨mmlicher
Ru¨hrkessel mit 3 Strombrechern und der gleichen Dissipationsrate wie der Kegel-
reaktor fu¨r die Pelletierungsflockung ungeeignet ist [99]. Aus diesem Grund ist das
Maßstabsu¨bertragungsgesetz P/m = idem auf die Pelletierungsreaktoren nicht di-
rekt anwendbar.
Eine weitere Limitierung in der Anwendung der Pelletierungsflockung stellt die Fest-
stoffkonzentration der konditionierten Suspension dar. Das Verfahren la¨sst sich be-
reits ab sehr niedrig konzentrierten Suspensionen realisieren, wobei hier die Aufkon-
zentrierung der Feststoffmasse in Aggregaten eine Zeitspanne von eingen Stunden bis
einige Tagen in Anspruch nehmen kann [89]. Ab ungefa¨hr 2-3%iger Feststoffkonzen-
tration (je nach Schlammart) entstehen zunehmend immer schlechter strukturierte
Pelletflocken. Der Grund dafu¨r ist der Platzmangel fu¨r die Umsetzung der mechani-
schen Syna¨rese (Abb. A.15).
Weiterhin ist die Handhabung der fertigen Pelletflocken vor der anschließenden Ent-
wa¨sserung zu beachten. Die Aggregate mu¨ssen mo¨glichst schonend aus dem Pelletie-
rungsreaktor transportiert werden, um ihre Zersto¨rung zu vermeiden. Lange Trans-
portwege oder ungeeignete Pumpentechnik ko¨nnen die Pelletflocken insofern bescha¨-
digen, dass die Durchla¨ssigkeit des Filterkuchens vermindert wird.
8. U¨bergreifende Diskussion
Mit dem Ziel einer komplexen Analyse modifizierter Flockenaggregate wurde im
Rahmen der vorliegenden Arbeit eine Grundlagenforschung zum Prozess der Pelle-
tierungsflockung betrieben. Dabei lagen die Schwerpunkte erstens auf der Darstel-
lung der Pelletierungsflockung als Schnittmenge aus zwei Verfahrenstechniken (Flo-
ckung und Pelletierung), zweitens auf der Untersuchung eines der Grundmodelle der
Pelletierungsflockung (Parallelsystem mit Zwiebelstruktur) und seiner erweiterten
Definition (Himbeerstruktur) und drittens auf der praxisrelevanten Betrachtung der
Pelletierungsflockung. Insgesamt schließen die gesammelten Erkenntnisse die Infor-
mationslu¨cken der Literaturstudie, grenzen die Matrix der Prozessparameter ab und
zeigen die Optimierungspotentiale der Suspensionskonditionierung auf.
Die Resultate der theoretischen Betrachtungen sowie die Erfassung grundlegender
Zusammenha¨nge in der Pelletierungsflockung an Beispielen der Modellsuspension
und der realen Schlammsysteme sind im Folgenden zusammengefasst diskutiert.
Schnittmenge
Die entgu¨ltige Gestalt und Struktur der Pelletflocken sind das Resultat mehrerer
Teilprozesse, die sich aus der Flockungstechnik und der Agglomerationstechnik ab-
leiten lassen.
Die elektrostatischen Wechselwirkungen zwischen den kolloidalen Prima¨rteilchen ru-
fen in Suspensionen eine Abstoßung hervor und verhindern eine Aggregation. Die
verwendeten Suspensionen weisen eine negative Oberfla¨chenladung auf, die entspre-
chend nachgewiesen wurde (Tab. 3.1). Fu¨r die effiziente Pelletierungsflockung wur-
den langkettige, organische Polymere auf Acrylamidbasis verwendet, die aufgrund
ihrer Moleku¨lla¨nge und der Biegungsflexibilita¨t zur Erzeugung großer Flockenstruk-
turen beitragen. Die Flockungsmittel verbinden die Teilchen gema¨ß des Modells der
Bru¨ckenbildung, wobei zusa¨tzlich die Ladungsneutralisation zwischen den entgegen-
gesetzten Ionengruppen eine Rolle spielt.
Die Flockungsmechanismen werden durch den orthokinetischen Energieeintrag aus-
gelo¨st. Dieser Eintrag erfolgt durch die Ru¨hrerwerke (Kegelreaktor) oder durch Be-
wegung der gesamten Apparatur (Drehrohrreaktor). Fu¨r die Pelletierungsflockung
ist die turbulente Stro¨mung des U¨bergangsbereiches relevant. Dies konnte anhand
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der visuellen Auswertung der Stro¨mungsbilder (Drehrrohrreaktor), sowie der Dreh-
momentenmessung (Kegelreaktor) nachgewiesen werden.
Eine derartige Stro¨mung stellt sich im Bereich der Drehzahlen 20 bis 30 U/min
ein und ermo¨glicht es, die Pelletflocken weitestgehend zu verdichten und zu formen,
ohne ihre Struktur vorzeitig zu zersto¨ren. Des Weiteren wird der Energieeintrag in
Form der Energiedissipationsrate ε in der Gleichung dF l,max = C · ε−b als Modell-
gro¨ße zur Beschreibung der maximal erreichbaren Aggregatabmessung (Pelletflocke)
verwendet (Abb. 5.4), (Abb. 6.2), (Abb. 6.21).
Der Einfluss der Agglomerationstechnik auf die Pelletierungsflockung la¨sst sich in
erster Linie in der Reaktorgestaltung erkennen. Charakteristisch fu¨r die Pelletie-
rungsflockung sind die Reaktoren mit einer vorhandenen Pelletierfla¨che. Der Dreh-
rohrreaktor besitzt geometrische Analogien mit der Pelletiertrommel und der Ke-
gelreaktor mit dem Pelletierteller, wobei letzterer zusa¨tzlich u¨ber ein großfla¨chiges
Ru¨hrwerk verfu¨gt.
Die in der Agglomerationstechnik definierten Wachstumsmodelle der gru¨nen Pellets
lassen sich ebenfalls auf die Pelletflocken u¨bertragen. Somit entspricht die Anlage-
rung der Zwiebelstruktur und die Koaleszenz der Himbeerstruktur.
Die Entstehung der Pelletflocken ist stark mit den Verdichtungseffekten infolge der
mechansichen Syna¨rese verbunden. Die Verformung bewirkt im Inneren der Agglo-
merate das Umordnen der Partikel und die Abnahme der Porosita¨t entsprechend
der Gleichung dεP
dt
= −k∗ · ε(εP − εP,min). A¨hnlich wie im Falle der gru¨nen Pellets
erreichen die Pelletflocken wa¨hrend der Verdichtung in Flu¨ssigkeit eine minimale,
prozessabha¨ngige Porosita¨t εP,min (Abb. 6.12). Nachdem die maximale Verdichtung
erreicht wird, fu¨hrt ein weiterer Energieeintrag zur Zersto¨rung (Bruch, Abrasion).
Die fehlende Tru¨bung bei gleichzeitiger Abnahme der Aggregatgro¨ßen infolge der
verla¨ngerten Pelletierzeit legt den Schluss nahe, dass die Pelletflocken in Fragmen-
te brechen und neue, kleine Pelletflocken bilden. Diese Aussage gilt fu¨r die in der
Pelletierungsflockung optimale FM-Konzentration.
Die Pelletflocken zeigen ebenfalls Forma¨hnlichkeiten mit den Agglomerationsproduk-
ten. Am Ende einer erfolgreichen Pelletierungsflockung liegen kugelnahe Aggregate
mit Rundheitwerten zwischen 1 und 1,3 mit relativ engen Partikelgro¨ßenverteilungen
(Abb. A.5),(Abb. A.16) vor.
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Schlussfolgerungen aus der Literaturstudie - Erweiterung der Definition des Paral-
lelsystems
Neben den genannten Gesichtspunkten, die in der Pelletierungsflockung Gu¨ltigkeit
besitzen, existieren verfahrensspezifische theoretische Betrachtungen. Dazu geho¨ren
die mechanische Syna¨rese (Verdichtungsarbeit), die infolge der Roll- oder/und Kol-
lisionstechnik umgesetzt wird sowie die Pelletflockenbildungsmodelle: Seriensystem
und Parallelsystem.
Das Seriensystem zeichnet sich durch nacheinander folgende Flockung und mecha-
nische Synera¨se aus. Die erzeugten Aggregate ko¨nnen als Flockenpellets bezeichnet
werden. Ihre endgu¨ltige Erzeugung verla¨uft infolge der Pelletierung einer im Vorfeld
abdekantierten Schlammmasse,  außerhalb der flu¨ssigen Phase. Dieses System blieb
außerhalb der Betrachtungen.
Die Entstehung der Aggregate in der Flu¨ssigkeit durch gleichzeitiges Anwachsen
und Verdichten entspricht dem Parallelsystem. Des Weiteren setzt die Definition
von Yusa voraus, dass die entstandenen Pelletflocken die Zwiebelstruktur mit einer
zentralen Mutterflocke aufweisen. Aus verfahrenstechnischer Sicht ist diese Struktur
fu¨r die mechanischen Strukturkennwerte (niedrige Porosita¨t, hohe Stabilita¨t) opti-
mal und viele Quellen berichten von der Umsetzung des schichtfo¨rmigen Aufbaus
wa¨hrend der Pelletierungsflockung.
Nach der Literaturstudie und den gesammelten Erfahrungen mit der Pelletierungsflo-
ckung wurde die These aufgestellt, dass die gleichzeitige Flockung und mechanische
Syna¨rese nicht zwangsla¨ufig zu der Zwiebel-Struktur der Pelletflocken fu¨hren. Auf-
grund der zufa¨lligen Natur des Flockungsprozesses weisen die entstandenen Pelletflo-
cken eine ungeordnete Innenstruktur auf, bezeichnet als Himbeerstruktur. Aufgrund
dieser Schlussfolgerung wurden die verfu¨gbaren Berichte zur Pelletierungsflockung
nach der erweiteten Definition des Parallelmodells erneut den Grundmodellen zuge-
wiesen (Abb. 2.20).
Das theoretische Parallelmodell von Yusa, gekennzeichnet durch das Wachstum
von diskreten Einzelpartikelschichten, wurde nach der Ausarbeitung einer geeigne-
ten Herstellungsmethodik mit Hilfe der Modellsuspension umgesetzt. Die Pelletflo-
cken zeichnen sich durch hervorragende Strukturkennwerte aus. Der Kontroll- und
der Zeitaufwand sowie die sekunda¨re Flockenbildung machen jedoch die im Ab-
schnitt 3.2.2.1 beschriebene Prozessfu¨hrung unwirtschaftlich. Durch die gleichzeitige
Vermengung der Suspension mit einer optimalen FM-Menge und die Anpassung re-
levanter Prozessparameter (Drehzahl, Pelletierzeit) entstehen Pelletflocken mit a¨hn-
lichem Erscheinungsbild, wie jene mit Zwiebelstruktur jedoch mit unterschiedlichem
strukturellen Aufbau (Abb. 8.1). Die himbeerartige Entstehungsgeschichte der Pel-
letflocken wurde fu¨r alle untersuchten Schla¨mme nachgewiesen (Abb. 6.26) (Abb.
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6.27). Hierbei wurde festgestellt, dass diese Struktur fu¨r spezifisch schwere Schla¨mme
(Kaolin, Eisenhydroxid) ein Zwischenstadium ist. Am Ende zeigen die Pelletflocken
einen gleichma¨ßgigen, geschlossenen Aufbau der Innenstruktur. Im Gegensatz da-
zu behalten die Pelletflocken aus leichten Schla¨mmen (Spu¨lschlamm, Faulschlamm)
ihren Cluster-Cluster-Aufbau im Endstadium der Formgebung bei.
Abbildung 8.1: Gegenu¨berstellung der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Prozessfu¨h-
rung; Zwiebelstruktur (abwechselnde Komponenetenzugabe) und Himbeerstruktur (optimale
Komponentenmischung): A1 - Schichtenmodell, A2 - Kaolin-Pelletflocken mit Zwiebel-
struktur, A3 - innere Zwiebelstruktur, B1 - Himbeermodell, B2 - Kaolin-Pelletflocken mit
Himbeerstruktur, B3 - innere Himbeerstruktur (3 min)
Die zur Strukturcharakterisierung herangezogene Kennzahl auf der Basis der frak-
talen Dimension bewegt sich im Bereich des mo¨glichen Maximums von 3. Dieser
Wert bedeutet ein oberfla¨chengesteuertes Wachstum und besta¨tigt somit die opti-
schen Befunde (Abb. 6.10), (Abb. A.13).
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Eigenschaften der Pelletflocken im Bereich der Parametermatrix
Eine erfolgreiche Pelletierungsflockung in Hinblick auf die stabilen Pelletflocken mit
hoher Dichte bei einem klaren U¨berstandswasser erfordert die Einstellung der opti-
malen Betriebsparameter. Hier handelt es sich u. a. um die Flockungsmittelkonzen-
tration, die Drehzahl und die Beanspruchungszeit der Pelletflocken. Die Parameter
lassen sich geringfu¨gig variieren, eine Unterschreitung bzw. U¨berschreitung der Soll-
werte fu¨hrt in der Regel zum Misslingen der Pelletierungsflockung.
Der Einfluss der FM-Konzentration wirkt sich auf die Pelletierungsflockung wie folgt
aus: Eine Unterdosierung verursacht eine partielle Destabilisierung und Flockung,
fu¨hrt jedoch nicht zur Pelletflockenausbildung. Es fehlen die polymeren Partikel-
verbindungen. Eine U¨berdosierung hat sterische Effekte zur Folge. Die Steigerung
der FM-Konzentration im Bereich der Pelletflockenbildung bewirkt die Bildung von
gro¨ßeren Aggregaten (Abb. 6.1), (Abb. 6.17) und die Erho¨hung der Dichte (Abb.
6.11),(Abb. 6.28).
Die erzielten Dichten der Pelletflocken u¨bersteigen die aus der Literatur bekann-
ten Dichten der Flockenaggregate (Abb. 6.31), (Abb. A.11). In Kombination mit
den erreichten Gro¨ßen weisen die Pelletflocken vorteilhafte Eigenschaften gegenu¨ber
den konventionellen Flocken auf. Daraus ergeben sich schnellere Sedimentationsge-
schwindigkeiten und folglich die Dimensionierung kleinerer Anlagen zur Fest-Flu¨ssig-
Trennung.
Trotz der kompakten Erscheinung der Pelletflocken bestehen sie u¨berwiegend aus
wassergefu¨llten Porenra¨umen. Im Falle der Kaolin-Pelletflocken mit Zwiebelstruk-
tur betra¨gt die Porosita¨t weniger als 80% und die Poren gleicher Gro¨ßenordnung
ko¨nnen der Mikroporosita¨t zugeordnet werden. Die Porosita¨t der fertigen Kaolin-
Pelletflocken mit Himbeerstruktur liegt bei 87%. Dabei wird die Porosita¨t in zwei
Porosita¨tspopulationen unterteilt; Makro- und Mikroporosita¨t. Die Makroporen ent-
stehen als Verbindungslu¨cken zwischen den Bauteilen der letzten Aggregationsstufe
und werden wa¨hrend der mechanischen Syna¨rese nahezu vollsta¨ndig komprimiert
(Abb. 6.14). Die gleichen Tendenzen in der Reduktion der Makroporen zeigen die
Pelletflocken aus realen Schlammsystemen.
Die Pelletierungsflockung erfordert, wie bereits zuvor erwa¨hnt, das Zusammenspiel
einer moderaten Mischung und der Pelletierzeit. Die Mischintensita¨t ist deutlich ge-
ringer verglichen mit der von Flockungsreaktoren. Sie muss so eingestellt werden,
dass einerseits die Ablagerungseffekte und andererseits die vorzeitigen Zersto¨rungs-
effekte vermieden werden. Die optimale Drehzahl wird an das jeweilige Schlamm-
system experimentell unter Beru¨cksichtigung der gewu¨nschten Pelletflockeneigen-
schaften ermittelt. Fu¨r die untersuchten Schla¨mme in beiden Reaktoren wurde der
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Drehzahlbereich von 20 bis 30 U/min als geeignet gefunden. Diese Mischintensita¨t
stimmt mit den in Literatur berichteten Werten u¨berein. Eine geringfu¨gige Steige-
rung der Drehzahl bringt in der Regel eine Dichteerho¨hung (bis zu einem maximalen,
prozessabha¨ngigen Wert) und die Abnahme der Pelletflockengro¨ße. Die Beanspru-
chungszeiten, die zur Erzeugung der Pelletflocken notwendig sind, wurden bis zu 30
min als ausreichend bewertet. Daru¨ber hinaus findet keine signifikante Verfestigung
der Aggregate mehr statt, und der Formgebungsprozess ist abgeschlossen.
Bewertung des Verfahrens
Die Relevanz der Pelletierungsflockung fu¨r die praktische Anwendung a¨ußert sich
in der Beeinflussung der strukturellen Eigenschaften der Aggregate. Daraus ergeben
sich die Verbesserungen in der Flockenstabilita¨t bedingt durch ho¨here Dichten, ku¨r-
zere Entwa¨sserungszeiten und einen geringeren Schlammvolumenindex.
Die erprobte Verfahrensweise eignet sich bislang fu¨r eine quasi-kontinuierliche An-
wendung z.B. in Kombination mit einer Kammerfilterpresse. Dabei muss auf einen
schonenden Transport der Pelletflocken in die Entwa¨sserungsvorrichtung geachtet
werden.
Die Maßstabsu¨bertragung muss vorwiegend auf den praxiserprobten Konstruktions-
ansa¨tzen basieren. Dabei stellt die Feststoffkonzentration der Suspension eine Limi-
tierung in der Einsatzmo¨glichkeit der Pelletierungsflockung.
9. Zusammenfassung
Die vorliegende Dissertation stellt die Fortsetzung sowie zielgerichtete Erga¨nzung
der Arbeiten auf dem Gebiet der Pelletierungsflockung dar. Das Grundprinzip der
Pelletierungsflockung konnte mittels mehrerer Suspensionssysteme realisiert werden.
Die Entstehung der runden, dichten und stabilen Pelletflocken ist auf die Struk-
turbildungspha¨nomene bereits wa¨hrend der Konditionierungsphase zuru¨ckzufu¨hren
und wird durch die Einstellung einer optimalen Kombination der Prozessparameter
bedingt. In diesem Zusammenhang mu¨ssen die Feststoff- und Flockungsmittelkon-
zentration, der Energieeintrag sowie die Verweilzeit beru¨cksichtigt werden. Mit der
Wahl einer ada¨quaten Reaktorkonstruktion ist eine einfache und zuverla¨ssige Be-
triebsfu¨hrung anzustreben. Der Konstruktionsansatz des Kegelreaktors erwies sich
im Gegensatz zum Drehrohreaktor als betriebsfreundlicher und fu¨r alle untersuchten
Stoffsysteme einsetzbar.
Die Prozessfu¨hrung ist fu¨r die strukturbildenden Pha¨nomene ausschlaggebend. Auf
der Basis der ausfu¨hrlichen Literaturrecherche und einer problemorientierten Bewer-
tung wurde eine Erweiterung der Strukturkonzepte im Rahmen des Parallelsystems
postuliert und in der Abha¨ngigkeit von der Prozessfu¨hrung realisiert. Neben dem aus
der Theorie der Pelletierungsflockung bekannten Modell der Zwiebelstuktur wurde
eine Himbeerstruktur der Pelletflocken vorgeschlagen.
Es wird gezeigt, dass infolge der u¨berwiegend in der Literatur beschriebenen Pro-
zessfu¨hrung durch optimale Vermischung der Suspension mit einem Flockungsmittel
keine Zwiebelstruktur, sondern ein als Himbeerstruktur bezeichneter Aufbau von
Pelletflocken entsteht.
Pelletflocken mit Zwiebelstruktur konnten lediglich in einem sehr aufwa¨ndigen Her-
stellungsprozess durch die Portionierung der Reaktionskomponente erzeugt werden.
Zwar stellt die Zwiebelstruktur der Aggregate ein durch Flockung erreichbares ver-
fahrenstechnisches Optimum dar, ihre Umsetzung erfordert jedoch einen unvertret-
baren Zeit- und Prozesssteuerungsaufwand.
Die Pelletflocken mit Himbeerstruktur stellen einen gelungenen Kompromiss zwi-
schen den technologisch relevanten Parametern wie Dichte, Stabilita¨t, Partikelgro¨-
ßenverteilung und dem prozessrelevanten Parameter wie die Betriebszeit dar. Er-
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wartungsgema¨ß besitzen derartige Pelletflocken verbesserte Eigenschaften gegenu¨ber





Tabelle A.1: Exemplarische Auswertung der Bildanalyse fu¨r Pelletflocken aus Kaolin mit
Zwiebelstruktur; Drehrohrreaktor, C-498, nach 120 Schichten
Number Area X FCP Y FCP Roundness EquivDiam
(mm2) (mm)
1 0,887 396 88 1,148 1,062
2 1,699 337 99 1,148 1,471
3 2,592 259 106 1,072 1,816
4 1,796 215 112 1,12 1,512
5 2,344 571 113 1,134 1,727
6 1,199 133 116 1,085 1,236
7 2,153 449 117 1,148 1,656
8 2,064 631 137 1,142 1,621
9 2,045 720 149 1,067 1,613
10 2,329 511 151 1,182 1,722
11 2,328 387 152 1,172 1,722
12 2,421 330 161 1,128 1,756
13 2,581 242 169 1,067 1,813
14 1,998 112 170 1,049 1,595
15 2,152 175 170 1,054 1,655
16 2,11 40 171 1,023 1,639
17 2,862 580 185 1,177 1,909
18 2,927 451 195 1,069 1,93
19 1,862 520 208 1,159 1,54
20 1,936 355 211 1,104 1,57
21 4,47 653 223 1,119 2,386
22 2,376 286 227 1,089 1,739
23 2,528 78 229 1,07 1,794
24 2,494 140 235 1,066 1,782
25 2,567 215 235 1,073 1,808
26 2,228 572 249 1,14 1,684
27 1,912 472 254 1,107 1,56
28 2,469 418 256 1,116 1,773
29 2,168 349 271 1,119 1,661
30 2,221 713 272 1,133 1,682
31 2,176 44 286 1,032 1,664
32 2,21 114 287 1,077 1,677
33 2,035 249 287 1,169 1,61
34 2,125 180 291 1,088 1,645
35 2,572 634 291 1,09 1,809
36 2,075 523 300 1,115 1,625
37 2,718 442 321 1,058 1,86
38 2,208 375 326 1,098 1,677
39 2,227 303 327 1,058 1,684
40 2,918 730 344 1,055 1,928
41 1,678 667 347 1,102 1,462
42 2,696 69 351 1,021 1,853
43 2,591 141 351 1,063 1,816
44 1,727 557 356 1,07 1,483
45 4,259 213 368 1,077 2,329
46 2,464 496 371 1,118 1,771
47 2,243 424 381 1,081 1,69
48 2,529 343 388 1,06 1,794
49 2,69 618 398 1,106 1,851




Abbildung A.1: Sedimentationsgeschwindigkeit der Pelletflocken mit Keim nach abge-
schlossenem Wachstum in Abha¨ngigkeit vom fla¨chena¨quivalenten Durchmesser der Pellet-
flocken und der Drehzahl. Die durchgezogenen Linien entsprechen den Sedimentationsge-









Abbildung A.3: Einscha¨tzung der Pelletierungsflockung im Kegelreaktor anhand der
Dichte bei verschiedenen Flockungsmitteln
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Abbildung A.4: Schwerkraftentwa¨sserung des Kaolinschlammes in Abha¨ngigkeit vom
Flockungsmittel; Pelletflocken mit Himbeerstruktur hergestellt bei 22 U/min, 30 min, 2
kgFM/tFS
Tabelle A.2: Einscha¨tzung der Pelletierungsflockung im Kegelreaktor anhand der Tru¨bung
und visuellen Beobachtungen (22 U/min, 30 min)
FM Tru¨bunga Beobachtungen
10 min 30 min nach 30 min
kantige Pelletflocken
C-498 17 18 sehr viel Feinanteil
Bodenablagerungen
runde, glatte Pelletflocken
Z-7692 8 4 wenig Feinanteil
wenig Bodenablagerungen
runde, glatte Pelletflocken
CF-2501 8 4,6 wenig Feinanteil
kaum Bodenablagerungen
aDie Tru¨bung wurde nach 3 min, nachdem das U¨berstandswasser abgenommen wurde, mit dem
TURBIQUANT 3000 IR der Fa. Merck vermessen. Mit dieser Absetzzeit wurde gewa¨hrleistet, dass
sich alle Kaolinflocken >60 µm abgesetzt haben und der verbliebene Feinnteil als Erosionserschei-
nung betrachtet werden kann.
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(a) C-498 (b) C-498; Mikroskop
(c) Z-7692 (d) Z-7692; Mikroskop
(e) CF-2501 (f) CF-2501; Mikroskop
Abbildung A.5: Optische Bewertung der Pelletflocken aus dem Kegelreaktor
145
Tabelle A.3: Exemplarische Auswertung der Sedimentationsanalyse fu¨r Pelletflocken aus
Kaolin mit Himbeerstruktur; Kegelreaktor, CF-2501, 1,5 kgFM/tFS nach 30 min (1 Ver-
such)
da¨q,C in mm v in mm/s Ψ Re Cw ρ in kg/m
3
0,5 14,72 0,992 7,4 5,111 1167,00
0,504 15,6 0,979 8,0 4,807 1175,11
0,505 15,11 0,973 7,8 4,896 1166,90
0,713 28,37 0,906 22,3 2,324 1198,21
0,774 29,31 0,941 24,1 2,213 1185,41
0,843 31,2 0,975 26,9 2,062 1179,71
0,906 32,16 0,902 32,2 1,849 1159,05
0,975 37,83 0,931 39,5 1,643 1182,02
1,007 46,56 0,978 47,8 1,480 1241,08
1,035 45,57 0,943 49,9 1,447 1219,51
1,044 39,7 0,956 43,3 1,563 1178,01
1,061 40,88 0,92 47,1 1,493 1177,45
1,153 51,48 0,982 60,3 1,313 1228,24
1,227 51,16 0,919 68,2 1,237 1199,25
1,232 51,55 0,945 67,1 1,246 1203,10
1,385 58,45 0,959 84,2 1,121 1208,92
1,394 58,35 0,974 83,3 1,126 1207,86
1,397 62,84 0,967 90,6 1,085 1232,03
1,427 59,95 0,965 88,5 1,097 1208,71
1,43 61,8 0,983 89,7 1,090 1220,08
1,44 58,15 0,904 92,4 1,076 1190,72
1,54 64,7 0,955 104,1 1,022 1210,07
1,556 59,85 0,927 100,3 1,039 1180,47
1,598 69,42 0,924 119,8 0,966 1220,21
1,621 72,54 0,974 120,5 0,964 1236,67
1,728 77,79 0,938 143,0 0,902 1239,08
1,731 76,04 0,971 135,3 0,921 1232,81
1,741 69,96 0,955 127,3 0,943 1200,29
1,759 70,12 0,966 127,4 0,943 1199,05
1,765 77,38 0,966 141,1 0,907 1232,73
1,771 70,06 0,901 137,4 0,916 1191,67
1,805 75,21 0,945 143,4 0,901 1213,55
1,858 82,37 0,986 154,9 0,876 1242,16
1,863 75,81 0,93 151,6 0,883 1205,90
1,969 79,1 0,903 172,1 0,844 1202,71
2,022 77,07 0,957 162,5 0,861 1191,08
2,027 79,76 0,924 174,6 0,840 1199,18
2,032 86,83 0,95 185,4 0,823 1231,07
2,078 82,28 0,941 181,3 0,829 1204,17
2,099 80,93 0,904 187,5 0,820 1193,24
2,116 84,54 0,977 182,7 0,827 1211,19
2,162 86,14 0,906 205,1 0,796 1206,51
2,173 84,29 0,94 194,5 0,810 1200,13
2,382 88,7 0,917 229,9 0,768 1191,59
2,433 100,01 0,967 251,1 0,748 1232,62
2,488 94,46 0,96 244,3 0,754 1204,36
2,506 92,73 0,944 245,7 0,753 1195,11
2,599 95,84 0,957 259,8 0,741 1197,70
2,8 100,14 0,962 290,9 0,717 1193,94
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Tabelle A.4: Exemplarische Auswertung der Sedimentationsanalyse fu¨r Pelletflocken aus
Eisenhydroxid mit Himbeerstruktur; Kegelreaktor, FM 611-BC, 3 kgFM/tFS, 22 U/min,
nach 30 min
da¨q,C in mm v in mm/s Ψ Re Cw ρ in kg/m
3
0,723 19,04 0,909 15,1 3,017 1113,418
1,185 35,75 0,973 43,5 1,559 1126,304
1,253 33,71 0,964 43,7 1,554 1105,514
1,457 36,81 0,867 61,7 1,298 1090,091
1,635 42,89 0,941 74,4 1,187 1099,857
1,872 50,86 0,928 102,4 1,030 1106,562
1,943 46,88 0,925 98,3 1,048 1088,419
2,085 51,14 0,903 117,8 0,972 1091,038
2,25 53,84 0,912 132,6 0,928 1089,267
2,295 56,97 0,952 137,1 0,917 1096,921
2,312 54,72 0,915 138,0 0,914 1088,362
2,324 50,34 0,869 134,4 0,924 1074,851
2,346 55,33 0,931 139,1 0,912 1088,763
2,38 48,17 0,842 135,9 0,920 1066,419
2,468 63,29 0,93 167,6 0,852 1103,525
2,513 64,14 0,984 163,5 0,860 1105,377
2,581 62,41 0,962 167,1 0,853 1096,224
2,748 65,88 0,95 190,2 0,816 1096,363
2,765 57,18 0,904 174,5 0,840 1073,811
2,786 66,33 0,954 193,3 0,812 1095,820
2,819 59,66 0,915 183,4 0,826 1077,591
2,842 56,55 0,875 183,3 0,826 1068,948
2,848 67,53 0,965 198,9 0,804 1096,262
2,903 58,07 0,969 173,6 0,842 1072,608
2,923 64,16 0,9 208,0 0,793 1083,188
3,073 67,01 0,934 220,0 0,779 1084,822
3,097 56,51 0,879 198,7 0,805 1061,297
3,244 52,06 0,844 199,7 0,803 1049,203
3,246 69,69 0,963 234,4 0,764 1085,175
3,279 62,22 0,893 228,0 0,770 1067,378
3,301 57,89 0,842 226,5 0,772 1057,780
3,323 69,49 0,925 249,1 0,750 1081,129
3,555 64,66 0,852 269,3 0,733 1063,766
3,555 68,28 0,933 259,6 0,741 1072,113
3,578 66,48 0,958 247,8 0,751 1068,775
3,641 68,13 0,924 267,9 0,734 1069,391
3,653 69,35 0,972 260,1 0,740 1072,364
3,728 63,89 0,867 274,2 0,729 1058,912
3,783 60,77 0,853 269,0 0,733 1052,606
3,819 74,27 0,927 305,4 0,707 1075,970
3,89 72,88 0,938 301,6 0,710 1071,956
4,015 75,51 0,935 323,6 0,697 1073,471
4,079 66,41 0,886 305,1 0,708 1056,378
4,095 74,51 0,931 327,1 0,695 1069,846
4,229 71,66 0,914 330,9 0,692 1062,152
4,417 81,31 0,967 370,7 0,673 1074,804
4,446 68,12 0,914 330,7 0,693 1053,150
4,787 87,99 0,961 437,4 0,646 1077,733
4,795 81,28 0,87 447,1 0,643 1065,580
4,826 71,24 0,828 414,4 0,654 1050,509




Abbildung A.6: Pelletflockenverteilung in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit bei




Abbildung A.7: Pelletflockenverteilung in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit bei




Abbildung A.8: Pelletflockenverteilung in Abha¨ngigkeit von der Pelletierzeit bei




Abbildung A.9: Dichte der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Gro¨ßenklasse und der




Abbildung A.10: Dichte der Pelletflocken in Abha¨ngigkeit von der Gro¨ßenklasse und der
Pelletierzeit bei 27 U/min; FM CF-2501
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Abbildung A.11: Dichtevergleich der Literaturdaten - Kaolinpelletflocken mit eigenen
Untersuchungen; Quelle [109], • - aus dem Kegelreaktor (22 U/min, 30 min, FM CF-
2501)
Abbildung A.12: Dichte der Pelletflocken aus zwei unabha¨ngigen Bestimmungsverfahren
als Nachweis fu¨r die Zuverla¨ssigkeit der Hauptmethode zur Dichtebestimmung - Sedimenta-





Abbildung A.13: Bestimmung der fraktalen Dimension anhand der (Gl. 3.3)
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Abbildung A.14: Pelletflocken aus Kaolin, Z-7692; v.l.n.r. 20, 30, 40, 50, 60 U/min
Abbildung A.15: Misslungene Pelletierung des Spu¨lschlamms infolge der U¨berschreitung
der Feststoffkonzentration (FS = 3%)
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Abbildung A.16: Pelletflocken aus Eisenhydroxidschlam, 3 kg/t , 22 U/min, 30 min
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